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1.1. INTRODUCCIÓN 
1.1.1. VENTANAS ÓPTICAS 
Una ventana óptica es un elemento que permite la transmisión de una determinada 
radiación electromagnética entre dos medios, manteniendo éstos separados. En la 
actualidad, las familias de materiales susceptibles de ser utilizadas como ventanas ópticas, se 
reducen a unas pocas series de compuestos. De hecho, sólo determinados vidrios de sílice, 
polímeros y monocristales transparentes (fundamentalmente: haluros, corindón, cuarzo, 
diamante, silicio, germanio, sulfuro y seleniuro de zinc) se emplean en este tipo de 
aplicaciones. 
 
Por otra parte, los materiales ópticos tradicionales en medios hostiles, se degradan 
rápidamente. Todo ello hace que exista un creciente interés en que estos materiales tengan, 
además de estabilidad química frente a agentes externos, buenas propiedades mecánicas 
(dureza, tenacidad, resistencia a la flexión), buena resistencia al choque térmico etc. 
 
En concreto, en la industria aeronáutica y aeroespacial se requieren ventanas ópticas 
transparentes a las longitudes de onda del infrarrojo y del visible. Los problemas en estas 
aplicaciones surgen como consecuencia de las altas velocidades. Según se aumenta la 
velocidad de vuelo también lo hace la temperatura de trabajo de los componentes debido al 
rozamiento con el aire [1], y por tanto, a los materiales se les exige tener una buena 
resistencia al choque térmico [2]. El choque térmico depende de propiedades intrínsecas 
del material, como la conducción térmica, y extrínsecas, como la resistencia a la fractura [3]. 
Otro de los problemas que se presentan relacionados a altas velocidades es el impacto de 
pequeñas partículas, sólidas y líquidas(lluvia), que no sólo pueden deteriorar la superficie 
por impacto directo, reduciendo la transmitancia de la ventana, sino que además, pueden 
llegar a producir su rotura [4, 5]. Es difícil que un solo material reúna todos estos 
requerimientos. En concreto, los materiales tradicionalmente usados para ventanas en el 
infrarrojo no soportan estos impactos [6] (Figura 1). Por tanto, los materiales susceptibles 
de ser usados como ventanas ópticas en este tipo de aplicaciones, deben tener al mismo 
tiempo una alta dureza y una alta resistencia a la fractura [7]. Además, es muy importante 
que las ventanas ópticas puedan tener formas complejas tanto para mantener la línea 
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aerodinámica, como para mejorar el campo de visión de los dispositivos optoelectrónicos 
que protegen [8](Figura 2.a).   
 
Figura 1. Ventana al infrarrojo de sulfuro de zinc rota por el impacto de zinc  y ventana de fluoruro de 
magnesio deteriorada por el impacto de partículas atmosféricas. 
 
En la industria de alumbrado de alta potencia, los materiales tienen que ser 
transparentes en el rango del visible [9](Figura 2.b). Además, se les exige que  mantengan 
sus propiedades ópticas durante el mayor periodo de tiempo posible bajo condiciones 
hostiles, tales como la corrosión por diferentes agentes químicos como por plasmas que 
pueden alcanzar elevadas temperaturas, cercanas a los 1250ºC [10], por lo que el material 
tiene que poseer una buena estabilidad química. Por otro lado, debido a la rapidez con la 
que se alcanza la temperatura de trabajo y a que los ciclos de enfriamiento son muy cortos, 
a los materiales también se les exige poseer una buena resistencia al choque térmico.  
 
Figura 2. a) Sistema de protección para un sistema laser en la industria aeronáutica. b) Lámparas de alta 
potencia fabricadas con  alúmina policristalina. 
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El uso de ventanas transparentes al visible como elemento de blindaje, requiere 
altas durezas que absorban impactos, así como bajas densidades que reduzcan el peso y el 
volumen de los laminados de vidrios y polímeros usados normalmente [11-13].  
 
El material más usado en las aplicaciones descritas, que cumple la mayoría de los 
requisitos termo-mecánicos, y que a su vez es transparente entre 0.15 y 7µm, es el zafiro. El 
zafiro es un monocristal de óxido de aluminio con estructura corindón [14], que presenta 
unas excelentes propiedades ópticas, mecánicas, térmicas, y una alta estabilidad química. A 
pesar de las mejoras realizadas en los últimos años en las técnicas de crecimiento como 
intercambio de calor (HEM), Stepanov (EFG) [15] y Kyropoulos [16],  estos tipos de 
técnicas no permiten el crecimiento de monocristales con formas complejas. Además, el 
crecimiento de láminas y cilindros de estos monocristales no es sencillo; así, el tamaño 
máximo que se puede conseguir está limitado a 60x23 cm2 y 34 cm de diámetro para 
láminas y cilindros respectivamente [17, 18]. Las dificultades en el crecimiento de estos 
monocristales, mediante estas técnicas, tienen como consecuencia un incremento del precio 
con el tamaño (Figura 3.a) [19]. Como consecuencia de sus excelentes propiedades 
mecánicas, el mecanizado de grandes monocristales cilíndricos para la obtención de formas 
complejas, entraña numerosas dificultades. Al ser un material anisotrópico, éste presenta 
diferentes propiedades mecánicas y ópticas según la posición en superficies curvadas, las 
cuales deben ser corregidas para mejorar la transmitancia. Además, el mecanizado del 
monocristal tiende a sufrir desconchamientos debido a la tenacidad del material [20]. Como 
consecuencia, el precio final de fabricación de monocristales con forma compleja se 
multiplica varios órdenes de magnitud respecto precio  de formas planas; por ejemplo, un 
monocristal de zafiro con forma semiesférica de 15cm de diámetro tiene un coste estimado 
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Figura 3. a) Precio de discos de monocristal de zafiro en función del diámetro del monocristal. b) Semiesfera 
de monocristal de zafiro [16]. 
 
La suma de todos estos inconvenientes y dificultades ha hecho que en los últimos 
años se haya buscado el desarrollo de  nuevos materiales que cubran toda la serie de 
requisitos para estas aplicaciones. Gracias a las buenas propiedades termo-mecánicas hasta 
altas temperaturas, la posibilidad de transparencia, posibilidad de obtención de formas y 
complejas y bajo precio, los materiales cerámicos policristalinos se están erigiendo como 
una de las mejores soluciones a todos los requerimientos exigidos.  
 
1.1.2. PROPIEDADES ÓPTICAS DE LAS VENTANAS ÓPTICAS  
 
Además de las mencionadas propiedades mecánicas descritas anteriormente, el 
requisito fundamental que deben de cumplir los materiales es la transparencia. Por tanto, se 
debe tener en cuenta que las pérdidas de luz debidas a procesos de absorción, deben 
reducirse al máximo. Razón por la cual sólo materiales no absorbentes de alta pureza son 
utilizados para la fabricación de elementos transparentes. 
 La ventana espectral para la que un material es transparente está acotada de la 
siguiente manera: 
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- Para longitudes de onda corta (UV), la radiación es absorbida mediante la excitación 
de electrones. La frecuencia de onda de corte es conocida como el borde Urbach 
[21] 
 
- Para longitudes de onda larga (IR), la radiación es absorbida por la excitación de los 
modos vibracionales de la red, fonones, causando que los átomos oscilen con 













Figura 4. Transmitancia frente a longitud de onda  para diferentes materiales 
 
La absorción producida entre estas dos regiones de fuerte absorción, infrarroja y 
ultravioleta, es extrínseca al material y debida a que, inevitablemente, los materiales suelen 
presentar defectos que producen scattering de luz o absorción. Estos procesos impiden que 
la luz se propague linealmente, disminuyendo de este modo la transmitancia del material. 
Desde el punto de vista electromagnético, un defecto es una región con diferente índice de 
refracción, de modo que cuanto más grande sea esta diferencia, mayor es el scattering de 
luz. Los defectos más comunes presentes en los materiales son: poros, dislocaciones por 
tensiones, impurezas, grupos-OH, defectos entre granos y birrefringencia del material, 
Figura 5. Los efectos del scattering de luz se describen mediante la resolución de las 
ecuaciones de Mie, aunque por sencillez se usan diferentes aproximaciones[23].  
 










In f lu en c ia  d e l  p ro c e samien to  en  l o s  me can i smos  d e  s ca t t e r ing  d e  l uz  en  c e rámi cas  d e  a lúmina 
t ransparen t e s  
 
8 
  1.1.2.1. Materiales cerámicos isotrópicos 
El scattering de luz producido por pequeños poros [24] es el mayor problema en 
los materiales cerámicos policristalinos. Cuando los poros son de tamaño pequeño 
comparado con la longitud de onda incidente, el coeficiente de absorción es proporcional a 
(a/)4, scattering Rayleigh [23]. Para minimizar, e incluso eliminar la contribución del 
scattering de poro, la porosidad remanente debe ser menor a 0.5% y a su vez, el tamaño del 
poro debe de ser lo menor posible. Según el criterio de Rayleigh el tamaño del poro debe 
de ser al menos diez veces más pequeño que la longitud de onda de la luz incidente, es 
decir, en el caso concreto del visible, el mayor tamaño de poro debe de ser menor de 50 
nm. 
 
Figura 5. Esquema de los diferentes scattering de luz en la alúmina [25]. 
 
Los materiales cerámicos más usados debido a su isotropía óptica, y por tanto 
ausencia de scattering de grano, son la itria, el oxinitruro de aluminio y la espinela.  
 
El Oxinitruro de Aluminio (Al2O3-AlN) es un material  en claro auge debido a sus 
buenas propiedades térmicas y mecánicas aunque menores que las del zafiro, Tabla I [11, 
26-28]. Presenta una estructura cristalina cúbica, debido a que la incorporación de 
nitrógeno dentro del oxido de aluminio estabiliza la fase espinela [29]. La transparencia se 
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obtiene mediante la sinterización de un conformado en verde. Este uno de los mayores 
problemas que presenta, ya que las temperaturas y tiempos de sinterización necesarios para 
la obtención de la transmitancia entre 0.3 y 6µm (Figura 6), son altos <1800ºC y <20 horas 
respectivamente [30]. Estas altas temperaturas conllevan tamaños de grano grandes, 150-
200µm y un alto coste en la fabricación del material. Por tanto las investigaciones sobre 
este material se están centrando en la búsqueda de una fase liquida que reduzca la 
temperatura de sinterización [31]. Además este material, sólo es estable para determinadas 
presiones parciales de oxígeno y nitrógeno a altas temperaturas [32]. 
 
La espinela (MgAl2O4) es un material isotrópico con buenas propiedades mecánicas 
y buena transparencia, entre 0.3 y 7 µm (Figura 6). Las primeras ventanas transparentes de 
espinela eran fabricadas a altas temperaturas aprovechando que durante el sinterizado no se 
producen poros intragranulares siempre que no se dé un crecimiento de grano exagerado 
[33, 34]. El problema de estas ventanas era sus bajas propiedades mecánicas debido a sus 
grandes tamaños de grano, 50-300µm[35]. El desarrollo de polvos de espinela de tamaño 
nanométrico ha permitido sinterizar compactos de espinela mediante HIP a bajas 
temperaturas (<1300ºC)  obteniendo un material final con granos nanométricos y libres de 
porosidad. Gracias a su carácter nanométrico los compactos obtenidos mediante esta 
técnica presentan unas buenas propiedades mecánicas, dureza de 15GPa,  y gracias a la baja 
porosidad y pequeño tamaño de poro ha permitido la fabricación de láminas transparentes 
de varios cm de espesor [36]. Esto ha hecho de la espinela un material cada vez más 
demandado  [36-40]. Posee peores propiedades térmicas y mecánicas que el ALON, Tabla 
I, pero un precio de fabricación más bajo. El mayor problema de estos materiales es que 
reacciona con los vapores de sodio y es incompatible con los haluros de tierras raras [9].  
 
La itria se empezó a investigar como ventana al infrarrojo medio, pero este material 
también es transparente al visible [41, 42]. Los mayores problemas que presenta son su alta 
solubilidad en tierras raras [43], su baja conductividad térmica y propiedades mecánicas 
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Figura 6. Muestras de ALON y espinela transparentes 
1.1.2.2. Materiales cerámicos anisotrópicos 
 
Con los procesos de scattering definidos hasta ahora, es posible describir la 
transmitancia de monocristales y materiales policristalinos isotrópicos, pero no es suficiente 
para materiales policristalinos anisotrópicos, como la alúmina. Los materiales anisotrópicos 
presentan además scattering de grano [25], que se  produce por  la pequeña diferencia de 
índices de refracción en las intercaras de los cristales anisotrópicos. Para la α-alúmina el 
grado de birrefringencia, es decir, la diferencia entre el índice de refracción ordinario y 
extraordinario, es pequeña, n=0.008 o n/n=4.510-3 (no=1.7638 y ne=1.7556 a 700 nm), 
pero suficiente blanquear la mayoría de las cerámicas anisotrópicas, y en concreto la α-
alúmina. Cuando los granos son comparables a la longitud de onda incidente, el coeficiente 
de absorción es proporcional a (a/)2. Esta aproximación es conocida como Rayleigh-
Gans-Debye [25]. En los materiales anisotrópicos, cuando el tamaño de grano es mucho 
mayor que la longitud de onda, el scattering es independiente de la longitud de onda y es 
conocido como régimen de difracción anómala [44, 45]. 
 
 La α-alúmina (Al2O3) es el óxido de aluminio con estructura corindón (Figura 7).Es 
un material anisotrópico y con buenas propiedades termo-mecánicas, Tabla I. Gracias a las 
investigaciones de Coble en la sinterización de alúmina en diferentes atmósferas, se abrió la 
posibilidad de fabricar alúminas translucidas [46, 47]. La eliminación de la porosidad para 
conseguir la traslucidez se consiguió mediante la sinterización en hidrógeno, causante del 
crecimiento exagerado de grano, que conlleva un empeoramiento de sus propiedades 
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mecánicas y ópticas [48]. Los materiales obtenidos mediante este método son usados en la 
industria del alumbrado de alta potencia[10]. 
 
Figura 7. Estructura de corindón de la alúmina, en rojo los aluminios en verde los oxígenos.  
 
Gracias al reciente desarrollo de polvos de alúmina con tamaños 
nanométricos(~200nm), de alta pureza, sin aglomerados, fáciles de dispersar y con baja 
temperatura de sinterización sumado al desarrollo de nuevas técnicas para densificar 
totalmente los materiales sin crecer el tamaño de grano ha abierto una nueva vía para la 
obtención de materiales transparentes basados en  alúmina nanoestructurada [49-51](Figura 
8). Las propiedades ópticas y mecánicas de la alúmina nanoestructurada son mejores que 

















Resistencia al choque 
térmico (Wm-1)
Zafiro (||eje-a) 3.98 745 22 2.4 1820
Zafiro (||eje-c) 3.98 450 16 1.2 1018
ALON 3.63 319 18 1.4 755
Espinela 3.58 200 14.5 1.9 185
Itria 5.03 160 6.6 0.7 191
Alúmina micro 3.98 250 18 1.8 624
Alúmina submicro 3.98 620 21 2.6 1612
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Entre estos compuestos nos hemos centrado en la α-alúmina con tamaño de grano 
final nanométrico, debido a que su resistencia a la flexión, dureza, modulo de Young y 
tenacidad son los mejores entre los óxidos [52-57]. Además, presenta unas propiedades 
mecánicas mejores que las del zafiro, ya que al ser un material policristalino, se eliminan las 
anisotropías mecánicas [58]. 
 
Figura 8. Muestra de alúmina nanométrica presinterizada y con tratamiento post-HIP [25]. 
 
Sin embargo el procesamiento de una cerámica tranparente de alúmina es un reto 
debido a la anisotropía de los granos. La principal limitación para la obtención de la 
transparencia, es el tamaño de grano de partida, ya que condiciona el tamaño de grano final 
[51]. Una vez satisfecho este requisito, es necesario densificar el material eliminando la 
porosidad y controlando el crecimiento de grano. Existen diversas técnicas para conseguir 
la mayor eliminación de porosidad sin que crezca el tamaño de grano y de poro. Las 
clasificaremos en sinterizados por métodos convencionales, y sinterizados asistidos por 
presión.  
 
1.1.3. SINTERIZACIÓN POR MÉTODOS CONVENCIONALES 
 
La sinterización convencional consiste en la eliminación de la porosidad de un 
compacto en verde mediante el único uso de energía térmica. Los métodos más usados 
para conformar un compacto en verde de alúmina son: 
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- Conformación por vía seca. La compactación del polvo se realiza mediante 
presión. Las variantes más usadas por el prensado uniaxial y el prensado isostático 
(CIP)[59]. 
- Conformación por vía húmeda. Requiere  la preparación de suspensiones 
coloidales estables. La consolidación de las suspensiones se puede realizar mediante 
diferentes procesos: colado en molde, colado en cinta, gelificación en molde, filtrado etc. 
[60-63] 
 
A través de estas técnicas, es fundamental conseguir compactos con poros menores 
que el tamaño medio de grano de la alúmina, y la obtención de un empaquetado con 
densidad próxima al 64%, para facilitar la densificación del material durante la etapa de 
sinterizado [64].  A través de la preparación de suspensiones y posterior colado es posible 
obtener estas altas densidades en verde y además tiene la ventaja de la posibilidad de 
obtener formas complejas [65]. 
 
Una vez conformado el verde, el siguiente paso es la sinterización. Este paso 
consiste en la eliminación de la porosidad mediante la difusión en estado sólido entre 
partículas, inducida por temperatura [66]. La unión entre partículas ocurre a temperaturas 
inferiores a las de fusión del material, pero la temperatura ha de ser lo suficientemente 
elevada como para permitir una velocidad de difusión mínima de átomos entre las 
partículas [67].  En la Figura 9 se representa de forma esquemática el proceso de 
sinterización mediante la aplicación de la energía térmica. 
 
La sinterización va acompañada de una disminución de la energía libre del sistema 
[68]. Las fuerzas que propician esta disminución de la energía libre del sistema son 
conocidas comúnmente como fuerzas conductoras. Estas fuerzas conductoras pueden ser 
la curvatura de la superficie de las partículas, la presión externa aplicada o la reacción 
química. 
En ausencia de presión externa aplicada y de reacción química, la curvatura de la 
superficie de las partículas proporciona la fuerza conductora necesaria para producir la 
sinterización. 
In f lu en c ia  d e l  p ro c e samien to  en  l o s  me can i smos  d e  s ca t t e r ing  d e  l uz  en  c e rámi cas  d e  a lúmina 




Figura 9. Representación esquemática del proceso de sinterización en que se observa como las 
partículas individuales se fusionan entre sí eliminando los poros. 
 
El control del crecimiento del tamaño de grano durante la etapa de sinterizado es 
fundamental, se puede realizar de diferentes maneras: 
 
- Mediante el dopado de la alúmina con materiales que faciliten la eliminación de 
poro e inhiban el crecimiento de grano. El dopado más estudiado para la alúmina es el 
dopado con magnesia (MgO) [69-71]. 
- Mediante el sinterizado en dos etapas. Consiste en el calentamiento de la muestra 
hasta una temperatura alta para conseguir una densidad intermedia; posteriormente se baja 
la temperatura para completar la densificación. Este proceso explota la diferencia cinética 
entre la difusión y la migración por borde grano para densificar la muestra sin crecimiento 
de grano. 
 
Las ventajas de este tipo de sinterizado son la poca contaminación a la que se 
someten las muestras debido,  control de la atmósfera de sinterización y  la obtención de 
formas complejas. Sin embargo, a través de este tipo de técnicas es muy difícil conseguir 
densidades por encima del 99% [72], es imposible conseguir la transparencia en el visible  
de la alúmina sinterizada. La transmitancia máxima en el visible conseguida mediante estas 
técnicas es aproximadamente del 2% a =640nm [73]. 
 
1.1.4. SINTERIZACIÓN ASISTIDA POR PRESIÓN 
 
La única forma efectiva de conseguir la trasparencia de la alúmina es mediante 
técnicas que conllevan la aplicación de altas presiones en alguna etapa de la sinterización.   
Las técnicas más relevantes son: 
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- Post-HIP (Hot Isostatic Press): este método consiste en la aplicación de una 
presión isostática de argón a altas temperaturas [74]. Post HIP es usado como 
complemento al sinterizado convencional, a través del cual se consiguen compactos 
con porosidad cerrada con tamaños de grano de ~400 nm, mientras que mediante 
el método HIP se elimina la porosidad sin que apenas crezca el grano [75-77]. El 
mejor valor de transmitancia obtenido mediante esta técnica es del ~55% a =640 
nm.[78] 
 
- SPS (Spark plasma Sintering): es una técnica reciente de sinterizado ultrarrápido 
[79]. Mediante SPS es posible conseguir la densificación de la muestra sin apenas 
crecimiento de grano. La técnica consiste en la aplicación de una presión uniaxial al 
mismo tiempo que se calienta haciendo pasar pulsos de corriente eléctrica a través 
de la muestra. Las razones de esta rápida densificación no están totalmente 
explicadas. Una de las explicaciones que se baraja para el rápido incremento de la 
densificación es que las corrientes eléctricas generen gradientes de temperatura 
locales que aumentan los procesos de difusión [80]. Debido a la baja porosidad y 
pequeño tamaño de grano del sinterizado, es un método cada vez más usado para la 
obtención de cerámicas transparentes [81-85]. El mejor valor de transmitancia real 
obtenido mediante esta técnica es del  ~52%  a =640nm [83]. 
 
 
Finalmente en la Figura 10 se pueden observar los resultados de transmitancia a 
=640nm más relevantes en los últimos años para alúminas sinterizadas mediante diferentes 
técnicas. 
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Figura 10. Transmitancias a =640 nm ajustados para láminas de 1mm de espesor. Krell et al[49], 
Stuer et al. [83], Mao et al.[86], Braun et. al. [87], Kim et al. [88], Aman et al. [89], Apetz and Van Bruggen 
[25]. 
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1.2. OBJETIVOS 
 El objetivo principal de la tesis es conseguir muestras transparentes de alúmina en 
el rango espectral más amplio posible. Se ha elegido el material de  alúmina basándose en 
las propiedades ópticas y mecánicas estudiadas en la literatura; sin embargo, la alúmina 
presenta anisotropía óptica, lo que hace que haya sido necesario un exhaustivo estudio del 
procesado que optimice los parámetros que hacen posible el requisito que buscamos: su 
transparencia. 
 Para entender los factores que limitan la transmitancia es necesario realizar un 
estudio de los mecanismos de scattering de luz, tanto desde el punto de vista teórico como 
experimental. El conocimiento de la relación entre la transmitancia experimental y teórica, 
arroja luz sobre el tipo de procesamiento cerámico necesario. Los parámetros a estudiar 
son los siguientes: 
 
1. Estudio de los parámetros para la obtención de suspensiones de alúmina 
estables para la obtención de compactos en verde homogéneos y de alta 
densidad. 
 
2. Estudio de los efectos de diferentes dispersantes en la orientación de 
suspensiones de alúmina dentro de un alto campo magnético. 
 
3. Estudio de los parámetros que afectan a la sinterización para eliminar la 
porosidad y controlar el tamaño de grano: atmósfera, temperatura, tiempo y 
tratamiento post-sinterizado. 
 
Una vez obtenidos los materiales el siguiente objetivo será la caracterización de sus 
propiedades microestructurales, ópticas y mecánicas: 
 
1. Estudio del  efecto de las propiedades ópticas en la microestructura, en la 
porosidad, y en el tamaño de poro y de grano.  
 
In f lu en c ia  d e l  p ro c e samien to  en  l o s  me can i smos  d e  s ca t t e r ing  d e  l uz  en  c e rámi cas  d e  a lúmina 
t ransparen t e s  
 
18
2. Estudio de cómo afecta la orientación de los granos anisotrópicos de alúmina a las 
propiedades ópticas. 
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2.1. PROCESAMIENTO 
2.1.1.  MEDIDAS REOLÓGICAS  
 
Las medidas de la viscosidad se realizaron en un viscosímetro rotacional de 
cilindros concéntricos marca Haake, modelo Rheostress RS50 controlado por 








Las medidas se realizaron a una temperatura de 25 °C y se utilizó el sistema 
Searle, en el que la suspensión es vertida entre dos cilindros coaxiales (Figura 1.b); el 
cilindro interior gira mientras que el exterior, el vaso que contiene la suspensión, 
permanece en reposo. Durante la medida se aplica un determinado número de 
revoluciones sobre el rotor provocando que el líquido que se encuentra entre las ranuras 
fluya con un gradiente de velocidad (γ). La resistencia del líquido a fluir es proporcional 
al momento de giro y depende de la viscosidad. Entre el motor de accionamiento del 
rotor y el eje de éste se encuentra situado un dispositivo de medición del momento de 
giro. La medida se realiza de una manera automática y, por medio de un programa 
informático, se representa el esfuerzo de cizalladura (τ) frente al gradiente de velocidad 
(γ = dv/dx). Este tipo de gráficas se denominan curvas de fluidez. La viscosidad 




Figura 1.a) Viscosímetro Rheostress RS50. b) Módulo de medida Z40 
DIN.  
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Para estudiar el comportamiento reológico de las suspensiones se consideró 
como variable independiente la tensión de cizalla y como variable dependiente el 
gradiente de velocidad.  
 
2.1.2. POTENCIAL ZETA 
 
La medición del potencial zeta se realizó con el equipo Malvern Zetasizer Nano 
ZS, Figura 2. Las medidas de potencial zeta se realizan combinando las técnicas de 
electroforesis y la velocimetría láser Doppler.  Esta técnica mide la rapidez con la que se 
mueven las partículas en un líquido cuando se aplica un campo eléctrico. Bajo la acción 
del campo aplicado las partículas suspendidas tienden a desplazarse hacia el electrodo de 
carga opuesta. Opuesto a este movimiento tiene lugar un movimiento viscoso, cuando 
se equilibran ambos movimientos la partícula se mueve a una velocidad constante, 
llamada movilidad electroforética. El potencial zeta se relaciona con la movilidad 
electroforética mediante la ecuación de Henry. 
 
La velocimetría láser Doppler es una técnica desarrollada para el estudio de 
fluidos. La luz dispersada por la muestra a un ángulo de 17º se combina con un haz de 
referencia. Esto provoca fluctuaciones en la intensidad de la señal y la velocidad de las 
fluctuaciones es proporcional a la velocidad de las partículas. 
 
 La preparación de las suspensiones se llevó a cabo mediante la dispersión de las 
partículas con los diferentes dispersantes se llevo con  una concentración de 0,01 mg/l 
en electrolito (KCl 10-2 M) para mantener la fuerza iónica del medio. El pH de las 
suspensiones se modificó mediante la adición de KOH y HCl 10-1M 
 
2.1.2.1. Programa Hamaker 
 
Para calcular la cantidad necesaria de dispersante en cada suspensión se uso el 
programa Hamaker desarrollado en el  Laboratoire Technologie des poudres (EPFL, 
Suiza) .Este Programa permite calcular los potenciales de interacción entre partículas 
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suspendidas en un medio, tanto para sistemas homogéneos con un solo tipo de 
partículas como heterogéneos, teniendo en cuenta las fuerzas  electrostáticas, estéricas y 
las fuerzas de dispersión. Es posible seleccionar el modelo de dispersión, electrostático o 
estérico, dependiendo de los requerimientos específicos de nuestro sistema de estudio.   
 
 
2.1.3. COLADO EN CAMPO MAGNÉTICO   
 
Para la realización del proceso de colado se uso el campo magnetico producido 
por un VSM de la casa Quantum Design (Figura 2). Este imán permite alcanzar  campos 
de 8 Teslas a una velocidad de 0.5T/min. La cámara donde se introduce la muestra 
permite mantener la temperatura estable a 300K durante todo el proceso. 
 
 
Figura 2. VSM usado para la aplicación del campo magnético 
 
2.1.4. DENSIDAD GEOMÉTRICA 
 
La determinación de las densidades de los cuerpos en verde se realizo 
geométricamente. Esto consiste en calcular las dimensiones de las muestra a través de  
medidas realizadas con un calibre y aproximar su volumen al de una forma geométrica. 
El peso de las muestras se calcula mediante una balanza de alta precisión. La densidad 
viene dada por la expresión: 
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          (1) 
 
2.1.5. SINTERIZACIÓN 
2.1.5.1. Estudio dinámico de la sinterización 
 
El estudio dinámico nos da información respecto al proceso de sinterización a 
velocidad de calentamiento constante, a través de la variación de la contracción frente a 
la temperatura. Para realizar los estudios dinámicos de sinterización se ha empleado un 
equipo ADAMEL-LHOMARGY modelo DI-24, con palpador y soporte de alúmina 
recubierto con una fina lámina de platino. La contracción o dilatación se registra 
mediante un captador lineal de desplazamiento inductivo (LVDT); la señal que éste 
envía junto con la del termopar del horno (Pt-90% Pt/10% Rh) se registra con un 
ordenador. El palpador permanece en contacto con la muestra durante toda la medida, 
registrando las contracciones o dilataciones.  
 
Las medidas de contracción se realizaron con probetas en forma de barras 
cilíndricas de dimensiones aproximadas de 6 mm de diámetro y menores de 7 mm de 
longitud con caras plano paralelas. La velocidad de calentamiento y enfriamiento elegida 
fue de 10 ºC/min.  
 


















Donde apar y sop se refieren a la contracción aparente y a la expansión del 
soporte, respectivamente.  
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2.1.5.2. Horno 
Para la sinterización tanto en aire como en vacio se utilizó un horno de cámara 
de sección tubular de alúmina (99.7%), equipado con un controlador digital de la marca 
EUROTHERM que permite programar diferentes ciclos de tratamientos térmicos. Este 
sistema de control de temperatura lleva conectado dos termopares Pt -10% Rh/Pt – 
30% Rh que permite controlar la temperatura en el interior de la cámara con una 
precisión de 1ºC. El horno esta equipado con un sistema de vacío, una bomba mecánica 
EDWARDS y una turbo-bomba PFEIPFER en serie,   a través del cual es posible 
sinterizar a 1600ºC a una presión de 10-6mbars. 
 
 
Figura 3. Horno usado para el sinterizado de las muestras. 
 
2.1.5.3. TRATAMIENTO POST-HIP 
 
El tratamiento post-HIP, (“Hot Isostatic Press”)  es un prensado isostático a alta 
tempertura .La presión isostática se realiza por medio de gas argón a 1000Pa a una 
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2.2. CARACTERIZACIÓN DE LOS MATERIALES 
FINALES Y DE PARTIDA 
Para la caracterización de las materias primas en forma de polvo y de los 
materiales una vez procesados se emplearon las técnicas siguientes 
 
2.2.1 DIFRACCIÓN DE RAYOS X 
Se empleó la técnica de difracción de rayos X para la identificación de las 
especies cristalinas presentes en los polvos de partida y en los materiales finales 
obtenidos. Se utilizó un difractómetro BRUKER D8 con unas condiciones de trabajo de 
40 kV e intensidad de 30 mA, el paso fue de 0.02° y el tiempo de 1 s. Se ha empleado la 
radiación Kα del cobre (λ = 1.5418 Å). 
 
Para el estudio de las orientaciones de los compactos se modificaron las 
condiciones de trabajo, el paso fue de 0.02° y el tiempo de 2 s. Con los difractogramas 
obtenidos, se les aplico un ajuste de Rietveld para hallar su texturación [2]. 
2.2.2 ANÁLISIS TÉRMICO DIFERENCIAL (ATD) Y 
TEMOGRAVIMÉTRICO (TG) )  
 
Los ensayos fueron realizados en un equipo STANTON modelo STA 781 en 
atmósfera de aire, con un flujo de gas de 50 ml/min y una velocidad de calentamiento 
de 10 ºC/min hasta 1000 ºC. Se usó -alúmina como material de referencia y crisoles de 
platino. 
2.2.3 MEDIDA DE LA DENSIDAD APARENTE  
 
La densidad de las muestras, en aquellos materiales en que se consideró 
oportuno, se calculó por inmersión en agua destilada según el método de Arquímedes 
mediante la ecuación: 
 









       (3) 
 
Siendo ρp la densidad de la probeta, mp la masa de la probeta, mH2O la masa 
registrada tras el empuje sufrido por la muestra sumergida en agua destilada y ρH2O la 
densidad del agua destilada. El equipo utilizado fue un dispositivo acoplado a una 
balanza de precisión DENVER INSTRUMENT. 
 
2.2.4. CARACTERIZACIÓN MICROESTRUCTURAL 
 
 2.2.4.1. Pulido de las muestras 
 Para la caracterización microestructural de las muestras, con el objeto de 
identificar los tamaños de grano, presencia de poros fue necesario pulir las muestras [3],  
realizando todos o parte de los siguientes puntos: 
1. Embutido: Se acostumbra al embutido de la muestra para ser cortada si sus 
dimensiones son reducidas, ya que facilita su manejo. Para ello, se embuten en una 
resina epoxi (Buehler) que adquiere una dureza final tras ser mezclada en frío con el 
endurecedor (Buehler) en proporción 5:1,  apta para ser pulida o cortada.  
2. Desbastado: Para las muestras con una dureza inferior al SiC (HV = 22 GPa) 
se acostumbra a hacer un desbastado con papel de lija de este material (Buehler SiC 
grinding paper). Normalmente se comienza con un desbastado grosero de 80 grit, y se 
sigue una secuencia hasta un grit de 2500 (desbastado fino). Para muestras más duras, el 
desbastado se hace con discos de diamante (Bueher APEXTM DGD). Se comienza con 
un desbastado grosero de 70 μm, para concluir con uno más fino a 15 μm antes de 
comenzar con el pulido. 
3. Pulido: El proceso se realiza, normalmente, en tres etapas. Se emplean 
aerosoles, pastas o suspensiones que contienen cristales de diamante de 6, 3 y 1 μm. 
Estos abrasivos de la casa STRUERS, se aplicaron sobre paños de celulosa previamente 
lubricados con una mezcla comercial de alcohol y aceite. El tiempo de pulido varía para 
cada muestra ya que depende de sus características. 
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Tanto el proceso de desbastado como de pulido se realizaron en dos pulidoras, 
una de la casa STRUERS, compuesta por dos elementos: un cabezal modelo RotoForce-
4, provisto de un revólver giratorio con capacidad para 6 muestras, el cual controla la 
carga aplicada sobre éstas y el tiempo de pulido, acoplado a una plataforma con dos 
platos giratorios modelo RotoPol-22, que permite controlar la velocidad de giro de los 
mismos. El cabezal puede girar en el mismo sentido o en el contrario con respecto a los 
platos. Con esta pulidora se pueden desbastar o pulir muestras mecanizadas en barras 
sin estar previamente embutidas. También se ha utilizado otra pulidora modelo 
PHOENIX BETA que permite controlar la velocidad de giro de los platos, con un 
cabezal también giratorio a velocidad constante de 60 rpm con capacidad para 4 
muestras VECTOR de la casa Buehler. 
 
2.2.4.2. Microscopía electrónica de barrido (SEM)  
El equipo utilizado fue un microscopio KARL-ZEISS, DSM-950, con un poder 
de resolución de 5 nm cuando se trabaja a un voltaje de aceleración máximo de 30 kV. 
El equipo cuenta con un detector de rayos X, que permite llevar a cabo  microanálisis 
químicos, mediante espectroscopia de dispersión de energías de rayos X (E.D.S.). 
Preparación de muestras 
Cada tipo de muestra y análisis ha necesitado un tratamiento específico en 
función del tipo de superficie a analizar (superficies de fractura o pulidas siguiendo los 
pasos descritos en el apartado 2.2.4.1). Una ve pulidas, se les realizo un tratamiento 
térmico para revelar las fronteras de grano. El tratamiento térmico consistió en 
introducir las muestras en el horno durante una hora a una temperatura un 15% menor 
a la temperatura que fueron sinterizadas. 
El requerimiento para hacer observaciones de este tipo es que las muestras sean 
conductoras de electrones, para lo que se recubren con una película de oro de un 
espesor aproximado de unos 100 Å, mediante evaporación y deposición en vacío 
. 
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2.2.4.3. Microscopía electrónica de transmisión (TEM)  
El estudio morfológico de las muestras obtenidas se llevó a cabo mediante 
micrografías electrónicas de transmisión (TEM) y de alta resolución, obtenidas mediante 
el equipo JEOL, modelo JEM 2000 FXII, capaz de trabajar a un voltaje de aceleración 
de 200 keV y con un poder de resolución en torno a los 3 Å. 
 
En esta técnica se emite un haz de electrones desde un filamento que pasa a 
través de una lente electrónica condensadora hasta que interacciona con la muestra o 
cerca de la lente objetivo[4, 5]. Después de interaccionar con la muestra, la radiación se 
dirige hacia una serie de lentes adicionales para, finalmente, proyectar la imagen 
obtenida en una pantalla. 
Preparación de muestras 
Para una correcta observación a través de TEM las muestras deben tener un 
espesor entre 100 y 500 Å (del orden del recorrido libre medio de los electrones), para lo 













Figura 4. Preparación de una muestra sinterizada para su observación por TEM.
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Previamente hay que obtener, mediante un corte preciso (con discos de 
precisión o una broca hueca) una oblea del diámetro del portamuestras del microscopio 
(3 mm) y unas 300 μm de espesor. El adelgazamiento se realiza en dos etapas: 
a) Desbastado mecánico: se llevó a cabo mediante un adelgazador cóncavo 
DIMPLER GATAN, que consta de un portamuestras giratorio al que se fija la muestra, 
y una muela de desbastado mecánico, cuya velocidad de giro puede controlarse. Éste se 
encuentra acoplado a un brazo que regula la carga aplicada sobre la muestra y que 
incorpora un calibre para poder controlar el espesor de la misma. Como abrasivo se 
emplea pasta de diamante de 9 μm y aceite como lubricante. Cuando el espesor de la 
muestras es de 10-20  μm en su centro, se continúa el adelgazamiento por bombardeo 
iónico. 
b) Adelgazamiento mediante bombardeo iónico: el adelgazamiento hasta alcanzar la 
transparencia electrónica fue conseguido utilizando un adelgazador iónico GATAN 
modelo 691 PIPS (“Precision Ion Polishing System”), mediante bombardeo de la muestra 
con iones de Ar+, que se hacen incidir sobre la muestra con un determinado ángulo y 
voltaje de aceleración. El proceso finaliza cuando se logra hacer un orificio en el centro 
de la muestra, siendo éste de dimensiones reducidas y en cuyas inmediaciones el espesor 
de la muestra no llega a superar los 10 nm (esto es conocido como playa). El equipo está 
compuesto por una cámara de alto vacío en cuyo interior se encuentran dos cañones de 
iones, que pueden funcionar de forma independiente y por unos paneles de control que 
regulan el voltaje de aceleración y el flujo de gas. La muestra se sitúa en un 
portamuestras giratorio que se regula en distintos ángulos. El proceso de desbastado se 
puede vigilar de manera visual mediante una lente binocular fijada a la cámara de vacío. 
El voltaje de aceleración aplicado inicialmente fue de 5 kV con un ángulo de 10°, hasta 
la formación de un pequeño orificio. Posteriormente, se cambió el ángulo a 4° durante 5 
min para hacer la playa, y para finalizar el adelgazamiento, se bajó el voltaje de 
aceleración a 3 kV y el ángulo a 2° durante 4 min. De este modo, se logra una playa más 
extensa y con un espesor apropiado para la observación de la muestra en torno al 
orificio central. 
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2.2.4.4. Microscopio de fuerzas atómicas 
La microscopia de fuerza atómica (“atomic Force Microscopy”, AFM) se basa 
en las interacciones que surgen entre una punta afilada (d~5nm) y la superficie de 
interés cuando se acercan a distancias nanométricas (interacciones de Van deer Waals) 
fuerzas electrostáticas, formación y ruptura de enlaces punta-muestra, etc…). La 
relación entre distancia punta muestra y dichas fuerzas de interacción permiten obtener 
mapas topográficos de muchos tipos de muestras. Se pueden obtener imágenes de alta 
resolución de distintos materiales (conductores, aislantes, semiconductores etc.) sin 
necesidad de tratamiento previo. Durante un barrido de la superficie, un sistema de 
retroalimentación electrónica mantiene constante la deflexión de la palanca, permitiendo 
la obtención de un mapa topográfico de la muestra. La magnitud de esta deflexión se 
mide a partir de la reflexión de un haz laser en la punta de la palanca y su posterior 
colección e un fotodiodo de cuatro segmentos. 
 
El AFM puede trabajar en modo contacto o en modo dinámico. En el modo 
contacto, la punta siempre está en contacto con la superficie, registrándose la deflexión 
de la micropalanca. El modo dinámico reduce la fricción entre punta y superficie 
durante el barrido, lo que es de especial utilidad en muestras blandas. En este modo, la 
palanca se hace vibrar aplicando un piezoeléctrico una onda sinusoidal una frecuencia 
próxima al primer armónico de la micropalanca. 
 
El estudio de microestrutura mediante AFM, se realizó, sobre muestras tratadas 
según el apartado 2.2.4.2.. Una vez revelados las fronteras de grano se medieron la 
topografía de las superficies mediante el uso de un AFM diseñado por Nanotec, usando 
puntas de 2nm de radio de la casa Nanosensors. Las muestras fueron escaneadas en 
modo contacto o dinámico según la muestra,  con una resolución de 512 x 512, las areas 
escaneadas variaron  según los tamaños de grano. La topografía de las muestras fueron 
analizadas mediante un software de procesamiento de imágenes WSXM. 
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2.2.5. MEDIDAS OPTICAS 
2.2.5.1. Medidas transmitancia 
 
Las dos caras de las muestras deben de ser totalmente planoparalelas para evitar 
pérdidas de luz, por lo tanto se rectificaron hasta conseguir la planoparalelitud mediante 
el uso de una muela de diamante. Otro de los factores importantes para medir la 
transmitancia es el pulido superficial, este debe de ser de espejo.Las muestras fueron 
pulidas por las dos caras según el apartado (2.2.4.1) para eliminar el scattering producido 
por la superficie de la muestra. 
 
 El espectro de transmisión fue medido usando tres espectrofotómetros: entre 8 
y 2.5 µm  un Nicolet 20 SXC (FTIR), entre 2.5 y 0.9µm un Bruker IFS 66V y finalmente 
para el rango del visible (de 0.9 a 0.2um) un Varian Cary 4000. 
 
2.2.6. ENSAYOS MECÁNICOS  
2.2.6.1. Indentación Vickers 
 
Una de las técnicas más comunes en la caracterización de las propiedades 
mecánicas de los materiales cerámicos y compuestos cerámica/metal es el ensayo de 
microdureza Vickers[3]. En este tipo de ensayo, un penetrador que consta de una punta 
de diamante de geometría piramidal con un vértice de 136° (Figura 5) indenta la 
superficie pulida de la muestra por la aplicación de una carga. 
 
Figura 5. A la izquierda se presenta el esquema de un penetrador Vickers. La profundidad de 
penetración es 1/7 de la diagonal. A la derecha se puede observar una micrografía de una huella tras la 
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indentación.
 La marca resultante se observa al microscopio óptico donde se miden las 
diagonales d1 y d2 de la huella. La dureza Vickers, HV, se calcula a partir de la carga 





                 (4) 
 Los ensayos de dureza en los materiales cerámicos suelen presentar 
algunos problemas debido a su naturaleza frágil, que lleva a la formación de grietas que 
se propagan por debajo de la superficie e incluso a que el material se “desconche” bajo 
cargas de indentación altas, destruyendo la muestra. Esto ocurre debido a que se supera 
el límite elástico del material, produciéndose una deformación irreversible. Sin embargo, 
controlando la carga utilizada en el ensayo, es posible conseguir tanto huellas libres de 
grietas como grietas locales, que surgen de los vértices de la impronta, de las que se 
pueden estimar los valores de tenacidad. 
 
2.2.6.2. Ensayo de flexión en tres puntos  
 
El ensayo de flexión es de tipo estático y es el más empleado para medir las 
propiedades mecánicas de los materiales cerámicos. En la Figura 6, se muestra un 
esquema del ensayo de flexión en 3 puntos.    
 
 
Figura 5. Ilustración de un ensayo de flexión en tres puntos. 
La resistencia a la flexión (σf) de un material es su capacidad para soportar 
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esfuerzos aplicados en su eje longitudinal entre los puntos de apoyo. Los esfuerzos 
inducidos por una carga de flexión son una combinación de esfuerzos de tracción, 
compresión y cizalla. La tensión máxima o tensión de fractura en el ensayo de flexión se 
denomina módulo de rotura o resistencia a la flexión.  
 
 
Para las pruebas de flexión, generalmente se mecanizan probetas de sección 
rectangular que se apoyan en dos soportes y donde se aplica una carga. La resistencia a 
la flexión, σf, se define como el cociente entre el momento de flexión, MB en el caso de 
la fractura de la probeta y su momento de resistencia, W.  
 
  Los ensayos de flexión se realizaron a temperatura ambiente por el 
método de tres puntos, aplicando la carga sobre un punto, tal como se presenta en la 
Figura 5. La máquina empleada para ello fue una INSTRON modelo 4411. 
 
Las probetas ensayadas fueron, en algunos casos, de geometría cilíndrica y, en 
otros casos, prismáticas. La resistencia a la flexión máxima se calcula por medio de las 
ecuaciones descritas a continuación: 
 
 Probeta cilíndrica: 3·
··8
dπ
LQσ f                                                           (5) 
                              
 Probeta prismática: 2··2
··3
ha
QLσ f                                                     (6) 
 
Donde σf es el módulo de rotura, Q la máxima carga aplicada, L la distancia entre 
los apoyos de la parte inferior y d el diámetro para el caso de geometría cilíndrica y a y h 
son el ancho y alto, respectivamente, de la probeta para el caso de geometría prismática. 
 
La velocidad de aplicación de carga fue constante, con un valor de 0.005 
cm/min. La distancia de los apoyos inferiores fue de 40 mm.  
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Mediante estos ensayos también se pudo determinar el módulo de elasticidad de 
los distintos materiales. Para ello se representa la tensión frente a la deformación 




La deformación máxima se calcula por medio de las siguientes expresiones: 
 
 Probeta cilíndrica: 2
··6
L




hDε                                                          (8) 
 
Donde ε es la deformación unitaria, D es el desplazamiento, L la distancia entre 
apoyos y d y h son el diámetro o el espesor de la muestra, respectivamente, según 
corresponda a la geometría.  
In f lu enc ia  d e l  p ro c e samiento  en  l o s  me can i smos  de  s ca t t e r ing  d e  l uz  en  c e rámi cas  d e  
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3.1. INTRODUCCIÓN 
El fenómeno de scattering de luz por partículas puede ser totalmente descrito 
mediante la resolución de las ecuaciones de Mie[1].  Estas son la solución analítica de las 




                                                                    (1)  
 
 
A través de su resolución se obtiene las secciones eficaces de scattering: 
 
 
                                                                             (2)  
 
Que dependen de los coeficientes de scattering: 
 
 











Hasta el desarrollo de ordenadores con una buena capacidad de cálculo la 
resolución de estas ecuaciones era complicado debido a la gran cantidad de cálculos 
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requerida. Hoy en día su resolución es más sencillo, aun así la interpretación física de la 
interacción de las ondas electromagnéticas con partículas a través de estas ecuaciones es 
extremadamente complicada. 
Calculando  los factores de eficiencia de scattering  para las ecuaciones de Mie  
mediante un código de MATLAB [2], es posible observar la forma del scattering de luz 
según  el tamaño de partícula  respecto a la longitud de onda incidente y el índice de 
refracción de la partícula, Figura 1. En esta representación se puede observar que hay 
tendencias muy diferenciadas, partículas pequeñas comparadas con la longitud, partículas 
pequeñas comparadas con la longitud con índice de refracción bajos,  partículas grandes 
comparadas con la longitud de onda y partículas grandes comparadas con la longitud de 
onda índices de refracción bajos.  Estas zonas se pueden describir mediante diversas 
aproximaciones, a través de las que se obtienen sencillas expresiones analíticas que explican 



















Figura 2. Procesos de scattering de luz mediante la resolución de las ecuaciones de Mie. 
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Aproximación de Rayleigh 
 
La aproximación de Rayleigh, es válida para partículas muy pequeñas, debe de 
cumplir las siguientes condiciones: 
 
                                                                                               (4)  
 
La longitud de onda de la luz incidente es mucho mayor que el tamaño de la 
partícula, de esta manera se puede asumir el campo eléctrico como homogéneo. Así el 
problema electrodinámico se convierte en un problema de electroestática. La eficiencia de 
scattering para una partícula esférica viene dada por la siguiente expresión: 
 
 
                                                                                               (5)  
 
 
La absorción de  este proceso de scattering es proporcional a: 
 
                                                                                               (6)  
 
Aproximación de Rayleigh-Gans-Debye 
La aproximación de Rayleigh-Gans-Debye se usa para inclusiones con una 
naturaleza muy similar al de la matriz y tamaños pequeños. Debe de cumplir los siguientes 
requisitos: 
 
                                                                                               (7)  
 
 
Para su resolución se tiene en cuenta que cada centro de scattering es 
independiente. La eficiencia de scattering para una partícula esférica es: 




















    
m















In f lu en c ia  d e l  p ro c e samien to  en  l o s  me can i smos  d e  s ca t t e r ing  d e  l uz  en  c e rámi cas  d e  a lúmina 




                                                                                               (8)  
 
Aproximación difracción anómala 
Para partículas grandes comparadas a la longitud de onda con un índice de 
refracción parecido al de la matriz, se da el proceso de scattering por difracción anómala.los 
requisitos que se deben de satisfacer para usar esta aproximación son: 
 
                                                                                               (9)  
 
 
Despreciando las perdidas por reflexión, se obtiene una eficiencia de scattering 
independiente de la longitud de onda: 
 
                                                                                               (10)  
 
El modelo estándar para describir la transparencia en alúminas es el de Apetz [3]. 
Este modelo es básicamente  una modificación fenomenológica del RGD para esferas 
isotrópicas. Este modelo reproduce satisfactoriamente la transmitancia óptica de  diferentes 
ejemplos presentes en la literatura en muestras casi libres de  porosidad [3-8]. Aun así, el 
significado físico de la birrefringencia efectiva, un parámetro de ajuste en este modelo, no 
está claro. En la literatura se pueden encontrar ejemplos de muestras que presentan un 
tamaño similar de grano pero diferente respuesta óptica[3-5, 7, 9-11].  
Además este modelo ignora el efecto de la orientación de los granos en la 
transparencia de las alúminas, evitando así poder aplicar este modelo sobre cerámicas 
conformadas por métodos que introducen orientaciones preferenciales como  el colado 
bajo altos campos magnéticos [12], sinterizados por encima de  1600ºC [13] y  diferentes 
dopados [9]. 
 
 2 2 22 1   mQ m x x a
1 1
2 1





 24 42 sin 1 cos   Q   
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3.2. APROXIMACIÓN RAYLEIGH-GANS-DEBYE PARA 
ESFERAS ANISOTRÓPICAS 
A continuación se introducirá una deducción rigurosa de la absorbancia para un 
conjunto de partículas anisotrópicas en el régimen RGD. A través de este modelo se podrá  
entender mejor los procesos de scattering de luz en cerámicas densas anisotrópicas. 
En nuestro desarrollo, se  trata el scattering de luz como una aproximación de bajo 
contraste para granos anisotrópicos de alúmina con un tamaño no mucho mayor que la 
longitud de onda. Para este caso, los centros de scattering son cristales que presentan una 
pequeña diferencia de índice de refracción para el haz de luz que atraviesa la cerámica.  En 
este contexto, se ha elegido la aproximación  Rayleigh-Gans-Debye,  la cual es válida para 
pequeños centros de scattering con un índice de refracción muy similar al del entorno    
(|m-1|<<1 y 2/·a·|m-1|<<1), donde m es el cociente entre el índice de refracción el 
centro de scattering y el entorno, a el radio del centro de scattering y  la longitud de onda 
incidente.  
 El modelo de Rayleigh-Gans-Debye  explica extensamente el caso de materiales 
isotrópicos[14], pero para el caso de alúmina transparentes, material anisotrópico,  el 
modelo será rehecho asumiendo que la polarizabilidad de cada elemento de scattering es un 
tensor en vez de una constante. Para simplificar se considerará que todo el sistema tiene un 
índice de refracción medio nav, muy similar al del monocristal  no y ne.  
La eficiencia de scattering para una esfera viene dada por la suma de intensidades en 
un punto P, Figura 2, lejana al centro de scattering: 
 
                                                                                   (11) 
 
Por tanto, es necesario calcular la intensidad de scattering  en un punto P a una 
distancia r,  suficientemente lejana respecto al monocristal. La intensidad de luz procedente 
del scattering será igual a la suma de las componentes del campo perpendicular y paralelo  
procedente del scattering: 
 
  22, ,  s s sI E E      (12) 
 
1 scaQ IdSS
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Donde   y  son los ángulos que forman la normal a la superficie de la muestra y 





Figura 2. Geometría del campo incidente (Ei, Hi) con una esfera anisotrópica con índices de 
refracción ne and no y campo después del scattering  (Es, Hs). 
 
Suponiendo que la cerámica tiene una simetría azimutal, es decir las muestras tienen 
una forma plana y el eje de simetría  es perpendicular a la superficie más larga, Figura 3,  la 
intensidad viene dada por el valor medio angular respecto a . 
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Figura 3. Geometría del campo incdente (Ei, Hi) 
 











  (14) 
 
A continuación se determinará  el campo producido por el scattering, para ello es 
necesario calcular la contribución de cada volumen diferencial al campo lejano, que viene 











  (15) 
 
Donde av es la constante eléctrica efectiva fuera del centro de scattering y 0 la 
constante dieléctrica del vacío. Refiriendo el campo procedente del scattering  a un eje 
cartesiano, donde z es la dirección de propagación, se obtiene siguiendo el desarrollo de 
Van Hulst[14]: 
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Para el caso de cristales anisotrópicos, el momento dipolar inducido por una 
partícula viene dado por la integral de volumen del tensor polarización por el campo 
interno: 
 




p r E r dV   =ò   (17) 
 
 
Donde α es el tensor de polarizabilidad. Para la aproximación de bajo contraste, es 
decir,  o y  e  los valores principales del tensor dieléctrico r están próximos a av, el campo 
eléctrico incidente se asume como constante y  la polarizabilidad de una partícula con 
forma arbitraria se puede aproximar  como : 
 
 0 'r avd dV α ε ε     (18) 
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P P    (19) 
 
Donde P es la matriz de cambio base a los ejes principales del tensor dieléctrico de 
la partícula. Siendo   el ángulo que forma la tercera componente del tensor dieléctrico con 
el vector de onda incidente. Para simplificar la notación, se definirán los siguientes 
parámetros: 
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En este punto se aplica la aproximación de Rayleigh-Gans,  para simplificar los 
cálculos, es decir, el campo procedente del scattering se calcula integrando cada elemento 
de volumen independientemente del resto de elementos de volumen. Como resultado, solo 
un factor de fase ei  debe de tenerse en cuenta para realizar la integración, obteniendo así la 
función R() [14]. En el caso de esferas anisotrópicas, la función R(), requiere el cálculo  
de una integral de volumen, que se puede simplificar notablemente si se toma el primer 
termino de la expansión en serie de potencias de . Como resultado, la intensidad de luz 
(3) es: 
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   
(24) 
 
Esta expresión  tiene dos componentes, la primera es idéntica a la de esferas 
isotrópicas, depende de (1+cos2)  multiplicado por un polinomio en cos. En este sistema, 
surgen términos adicionales en sin2, que vienen dados por la contribución no nula de pz. El 
siguiente paso para hallar la sección eficaz de scattering (11), será dividir la intensidad por 
·a2 e integrarla sobre . El resultado es:  
 
       2 1 22 , ,sca o o
av
nQ x r x r
n
          (25) 
 
Donde x = k·a siendo k el vector de onda y a el radio del cristal. Los coeficientes  
y  dependen de la orientación del cristal , y vienen dados por las siguientes expresiones: 
 
















    

  (26) 
 
Para determinar la relación entre las variables ro y re con la textura dada por , es 
necesario determinar el valor efectivo de la constante dieléctrica  av.  Con tal propósito se 
utilizó un modelo de medio efectivo  desarrollado para materiales densos anisotrópicos 
formado por cristales equiaxiales [15]. 
 
         1 1 01 2 1 2av o av epez pezav o av ec cL L L
   
   
          (27) 
 
Donde L es el factor de despolarización. Esta expresión es una extensión de la 
ecuación de Bruggerman[16] válida para materiales densos anisotrópicos. Donde cpez es la 
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media de la orientación de un vector unidad paralelo al eje óptico extraordinario sobre el 
campo eléctrico. 
La ecuación (27) se puede simplificar para la aproximación de bajo contraste, es 

















  (28) 
 
La información de la textura en la cerámica viene dado por el término  cpez [15]. 
Este término se define como: 
 
( ) ( )21 4 cospez pec d   = ò   (29) 
 
Donde d  es el diferencial de ángulo sólido y ( ) ( )pe    = -  la función 
densidad de probabilidad correspondiente a la orientación angular del eje óptico 
extraordinario, que implica que todos los ángulos están orientados en torno a . Una 
estimación del coeficiente cpez en función de es: 
 






 = +   (30) 
 




















Finalmente las funciones (25) () y ()  se pueden escribir como : 
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         (22)  
  2sin 2    
La sección eficaz de scattering depende del ángulo promedio de la orientación de 
los monocristales. La dependencia angular de la función se puede ver  en la tabla  
Tabla I y en la  Figura 4. 
 
Tabla I. Valores calculados de la función frente al ángulo de orientación . 
 
Figura 4.Función de la textura   ()  del aproximación RGD scattering frente al ángulo de 
orientación  . 
 ()  () 
0 0 50 0.36771
5 0.00011368 55 0.46771
10 0.0017151 60 0.57398 
15 0.0079185 65 0.68118
20 0.022236 70 0.78274
25 0.047394 75 0.87156
30 0.085 80 0.94082
35 0.13583 85 0.98488
40 0.20015 90 1
45 0.27778
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Por otra parte las funciones 1(x) y2(x) vienen dadas por: 
 
      21 2 27 1 cos 45 sin 4 12 2 Ci 4 ln 42 16 4 2
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              (33) 
    2 2 21 cos 4 sin 4 13 1 2 Ci 4 ln 48 2 2x xx x xx x x                   (34) 
 






   (35) 
 
Como la evaluación de las funciones  1(x) y2(x) no es directa, es más 
conveniente usar sus expansiones asintóticas para tamaños de partícula pequeña (x0) y 
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  (37) 
 
En ambos casos 1(x) y2(x), presentan una dependencia de x4 para longitudes de 
onda largas, correspondiente a scattering Rayleigh. Para el caso de longitudes de onda más 
cortas, 1(x) >>2(x) de modo que 2(x) es despreciable. El resultado de incluir las 
aproximaciones (36) y (37)  en la ecuación (25) da como resultado: 
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  (38) 
 
Las dos componentes de la expresión (38) corresponden, respectivamente,  a las 
aproximaciones de RGD y Rayleigh. Para el caso de cerámicas de alúmina 
nanoestructurada, según la expresión (38), el paso de scattering Rayleigh a régimen RGD 
sucede a longitudes de onda cercanas a 1000nm. Para longitudes de onda más largas, las 
pérdidas por scattering son considerablemente pequeñas respecto a las debidas por la 
reflectancia superficial (cercanas al 14%), así que nos vamos a centrar  en la región de 
longitud de onda corta, y por consecuencia en la aproximación RGD. La eficiencia de 
scattering se puede reescribir como: 
 




     (39) 
 
Donde () es la función de textura dado por la ecuación (22). 
Finalmente, la transmitancia para una lámina cerámica (despreciando efectos de  
interferencia) viene dado por: 
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      (41) 
 
Donde R.I.T (Real Inline Transmision) es la transmisión en línea,   el coeficiente 
de absorbancia, d es el espesor de la cerámica, N el número de cristales por volumen, f  la 
concentración de centros de scattering. Así, el coeficiente de absorbancia para scattering de 
grano uniaxial está dado por: 
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3.3. PROPIEDADES ÓPTICAS  
Para entender la respuesta óptica en alúminas densas, se deben de tener en cuenta 
dos  procesos de scattering de luz, el scattering de grano descrito a partir del coeficiente de 
absorbancia para cristales anisotrópicos calculado en el apartado anterior y el scattering de 
poro, cuando el tamaño del poro es pequeño comparado con la longitud de onda, 
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El termino T0 corresponde a las pérdidas debidas a la reflectancia y es el único 










         
  (44) 
 











          (45) 
 
Donde Cg y Cp son los coeficientes correspondientes al scattering de grano y poro 
respectivamente. Así la ecuación (43) se escribe: 
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   0 4 2log . . . log p gC d C dR I T T       (46) 
 
Un ajuste cuadrático de log(R.I.T.) vs. -2, dará los valores de Cg y Cp. Solo en caso 
de que Cp sea tan pequeño como el error experimental, se puede concluir que la muestra 












C a    (47) 
 
<ap3> es el valor medio del  tamaño de poro. Para una distribución de poros, la 













f a    (48) 
 
Donde fp,j es la concentración en volumen de poros con un  radio ap,.  
 
Normalmente se realiza la media estadística de los tamaños de poro y grano para 
calcular la absorción, de esta manera se subestima que los defectos con mayor volumen 
contribuyen en mayor medida al  scattering de luz. Debido a esto se han usado valores de 
distribuciones en volumen en vez de realizar la media estadísticas. 

















  (49) 
 
El valor medio del poro <ap3> para una distribución heterogénea de tamaños se 
puede estimar, con un buen grado de fiabilidad, similar al tamaño de poro más grande 
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observado ap. ..Este resultado implica que una pequeña cantidad de grandes poros reducirá 
drásticamente la transmitancia de la muestra. 
Para el caso de scattering de granos (aproximación RGD anisotrópica) se tendrá: 
 
   0 2log . . . log gC dR I T T     (50) 
 
Donde Cg a través de las ecuaciones (41) y (42), será: 
 
          
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2 2 2 2
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11 4cos 2 cos 4 sin
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         (51) 
 
















      (52) 
 
Para una distribución heterogénea de tamaños de grano, el valor medio del tamaño 
de grano en volumen será similar al tamaño máximo medido experimentalmente. Así 
podremos escribir: 
 





log . . . log g
a
R I T T n d
      (53) 
 
 
Para este caso, un ajuste cuadrático de log(R.I.T.) vs. -2 producirá una línea recta. 
La pendiente de esta línea será proporcional a los valores de (), el resto de valores 
presentes en esta ecuación se pueden hallar experimentalmente. El corte de esta línea con el 
eje x, se corresponde con el logaritmo de la transmitancia para una muestra libre de poros. 
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Así se establece que para el caso de muestras densas de alúmina transparentes, el 




3.4. COMPARACIÓN CON MODELOS TEÓRICOS 
PREVIOS 
 
En el modelo de de Apetz et al. [3], se introduce el parámetro fenomenológico, 
nApetz, relacionado con la constante de birrefringencia n=ne-no. De acuerdo con la 
ecuación (53) la relación entre nApetz y , viene dada por: 
      2Apetzn n      
  2sin2 11 4cos 2 cos 4
cos 2 3Apetz
n n           (54) 
 
El modelo de Apetz establece que el valor de orientación aleatorio para nApetz es 
2/3·n = 0.0053. Usando la ecuación (54) se calcula el valor de orientación 
correspondiente para este valor de n,  obteniendo  un valor =41º, que es similar al valor 
de orientación aleatorio =45º según el modelo considerado [15, 17]. Aun así esta similitud 
es una coincidencia.  Para un valor aleatorio de nApetz, debería de ser 1/3·n, de acuerdo 




n n n    (55) 
1
, 3Apetz random orandom
n n n n      (56) 
 
Por fortuna, otro error en la estimación del valor de la concentración de centros de 
scattering  f=1/2, en vez de el valor correcto para cerámicas densas f=1, compensa este 
término. 
      Según la expresión (53) el tamaño máximo de grano y la función de textura 
están correlacionados con la transmitancia, lo cual contrasta con el hecho de que la 
influencia de la textura en la transparencia en la alúmina haya sido ignorada  en la literatura. 
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Como resultado, el tamaño medio de grano es el único parámetro considerado para 
explicar la transparencia en los materiales cerámicos. En el modelo propuesto, se ha 
establecido que el tamaño de grano no es el único parámetro que determina la 
transmitancia óptica ya que la orientación de los granos debe de tenerse en cuenta también. 
De hecho en artículos recientes [9]  se ha determinado que  dopados de CaO y TiO2 en  
alúmina, presentan valores  nApetz  pequeños como  0.0028 (en el articulo original el grano de 
ajuste es más pequeño que el tamaño de grano más grande observado). Este valor no se 
corresponde con una orientación aleatoria de los cristales si no  con un valor de orientación 
=26º.  De hecho es bien sabido que el dopado induce crecimientos preferenciales en la 
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4.1. INTRODUCCIÓN 
De acuerdo con el capítulo teórico se ha visto que las condiciones necesarias para la 
obtención de alúminas transparentes son: 
-Baja porosidad (<0.5%). 
-Tamaño de poro máximo <50nm. 
-Tamaño de grano pequeño <1µm 
-Orientación preferencial del eje c. 
Se ha seguido un procesamiento convencional de polvos cerámicos, adaptado al 
carácter nanométrico de la alúmina a usar, enfocado a conseguir un verde con altas 
densidades y sin aglomerados. Posteriormente se busco eliminar la porosidad mediante el 
sinterizado de los cuerpos en verde en un horno. Durante este paso fue crucial controlar el 
crecimiento de grano, para ello se estudio cómo la variación de temperatura, tiempo y 
atmósfera (aire, vacío) durante la sinterización y tratamiento post-HIP afecta a la 
microestructura final.  
Por otra parte, dado que el tamaño de grano de la alúmina sinterizada no es lo 
suficientemente pequeña para la obtención de transmitancias altas, se ha desarrollado un 
método enfocado a inducir una orientación preferencial en los compactos de alúmina 
mediante la aplicación de campos magnéticos durante el proceso de colado. De este modo 
el scattering de grano se minimiza, permitiendo trabajar con tamaños de partícula más 
grande 
 
4.2. MATERIALES DE PARTIDA  
Para la realización de este estudio se escogió como material de partida el corindón o 
α–alúmina[1]. La α–alúmina cristaliza en el sistema romboédrico con un grupo espacial 
R 3 C [2]. 
Para la realización de ventanas transparentes por procesamiento convencional, se 
ha utilizado una alúmina policristalina comercial Taimei, TM-DAR. Esta alúmina tiene una 
pureza >99.99%. En la tabla 4.1 se pueden observar las características más relevantes. 
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Producto SE (m
2 /g ) d50(nm )
Taimei TM-DAR 14.5 170
Si Fe Na K Ca Mg Cu
10 8 8 3 3 2 1
Análisis Químico (ppm )
 
Tabla 4.1.Características y análisis químico del polvo de alúmina. 
 
 La Figura 1.a muestra una imagen TEM de las partículas, las formas de los granos 













Figura 1.  a) Micrografía TEM de los granos de alúmina Taimei TM-DAR b) Difractograma del polvo de 
alúmina Taimei TM-DAR 
 
Para la preparación de ventanas transparentes mediante el colado en campos 
magnéticos, se ha utilizado una alúmina monocristalina comercial Sumitomo AA04. Esta 
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Producto SE (m
2 /g ) d50(nm )
Sumitomo AA04 4.7 450
Si Fe Na K Ca Mg Ba
5 5 5 2 1 1 1
Análisis Químico (ppm )
 
Tabla 4.2.Características del polvo de alúmina Sumitomo AA04. 
 
 En la Figura 2.a se puede observar la forma cuasiesférica de los monocristales de 
alúmina. Del mismo modo el difratograma de RX realizado sobre el polvo de alúmina 












Figura 2 .  a)  Micrograf ía  SEM de los  monocr is ta les  de a lúmina.  b)  Difrac tograma de l  
polvo de a lúmina 
 
4.3. PROCESAMIENTO 
Se realizó un procesamiento cerámico  en vía húmeda para obtener un cuerpo 
sinterizado transparente. El esquema básico del procesamiento (Figura 3), realizado es: 
1. Mezclado del dispersante con agua destilada, ajustando el pH para las 
disoluciones que lo requieran. 
2. Preparación de las suspensiones estables, se mezcla el agua destilada con los 
polvos de alúmina bajo agitación magnética.  
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3. Ultrasonidos de sonda durante 3 minutos para romper los aglomerados de la 
suspensión. 
4. Homogeneización de la muestras mediante molienda con bolas de alúmina de 
alta pureza durante 24h. 
5. Eliminación de las burbujas de la suspensión mediante un vacío de 200mbar. 
6. Formación de los compactos en verde mediante el colado de la suspensión 
sobre un molde de alúmina: 
a. Sin campo Magnético 
b. Con campo Magnético 
7. Sinterización de los compactos en verde: 
 a. Sinterización en vacío. 
 b. Sinterización en aire. 
8. Sobre algunas muestras sinterizadas en vacío se realizó un tratamiento post-HIP 
(prensado isostático en caliente) 
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Figura 3. Esquema del procesado.1.Preparacion de disoluciones.2.Preparacion de suspensiones de 
alúmina estables.3.Eliminación de agregados con ultrasonidos.4.Homogeneización en molino de bolas. 5. 
Eliminación de burbujas.6.Colado sobre alúmina.a.sin campo magnético.b.con campo magnético.7.a 
Sinterización en aire.7.b Sinterización en vacío.8.Prensado Isostático en caliente. 
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4.4. BUSQUEDA DE LOS PARÁMETROS REOLÓGICOS 
PARA EL COLAJE DE ALÚMINAS TRANSPARENTES  
 
4.4.1 .ALÚMINA NANOMÉTRICA TM-DAR  
 
Mediante la técnica del colado se pueden conseguir compactos en verde con bajo 
número de defectos y una alta densidad (>50%).La elección de los parámetros óptimos del 
colaje es de crucial importancia ya que el empaquetado y la homogeneidad del compacto en 
verde condicionará en gran medida las características del material final [4, 5]. 
 
 Para conseguir un compacto en verde de estas características es necesario preparar 
una suspensión estable de alúmina con un alto contenido en sólidos sin aglomerados y baja 
viscosidad (130-300cP). La estabilización de la suspensión se llevo a cabo mediante el uso 
de un defloculante electroestérico, en nuestro caso Dolapix CE 64 (polimetacrilato de 
sodio libre de álcali), este tipo de defloculante tiene la ventaja de ser eliminado 
íntegramente a través de un tratamiento térmico como el que sufre el material durante la 
sinterización, aun así se intentó usar la mínima cantidad posible. Para conseguir las 
condiciones óptimas de colaje fue necesario realizar un estudio reológico de las 
suspensiones de alúmina. 
 
El procedimiento para hallar la concentración óptima de sólidos consistió en variar 
la concentración de sólidos manteniendo constante el porcentaje de defloculante. Para cada 
concentración de sólidos se realizó una medida de viscosidad con el reómetro.  
 
Mediante la variación del contenido en sólidos se busca obtener una suspensión 
estable con el mayor contenido en sólidos posible, ya que una carga alta de sólidos implica: 
reducción de la contracción durante el secado, obtención de compactos en verde con una 
alta densidad y microestructuras homogéneas. Debido a esto, se escogió una concentración 
de sólidos mínima del 60%, con una concentración de Dolapix constante, 0.5% en peso 
respecto al contenido de sólidos  
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Figura 4. Viscosidades obtenidas variando la concentración de sólidos, manteniendo constante la 
concentración de Dolapix (0.5%).Las líneas son unas guías para el ojo. 
 
A partir de los datos de viscosidad obtenidos, Figura 4, se puede observar como al 
aumentar la carga de sólidos aumenta la viscosidad. Este hecho es debido a la reducción de 
las distancias entre partículas que incrementa la probabilidad de interacción y  por tanto el 
valor de la viscosidad. No se realizaron ensayos por encima del 70% en concentración de 
sólidos ya que al disminuir más la distancia entre partículas dominará la fuerza de Van der 
Waals respecto a la fuerza electroestérica creada por el defloculante, produciéndose así la 
floculación de la suspensión[6].  
De acuerdo con la Figura 4, el comportamiento de las suspensiones estudiadas es 
de tipo pseudoplástico, la viscosidad tiende a disminuir a medida que aumenta la velocidad 
de cizalla. En condiciones de reposo se forman estructuras entre partículas que se rompen 
cuando se aumenta la velocidad de cizalla. A su vez se puede observar un comportamiento 
tixotrópico, es decir la viscosidad disminuye al aplicar un esfuerzo de cizalla y hay una 
recuperación gradual de la estructura al eliminar el esfuerzo. 
A partir de estos datos se ha escogido como óptima la concentración de sólidos del 
60%. 
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 El estudio se completó variando la concentración de dolapix con una carga de 
sólidos constante. De esta manera se buscó  la viscosidad ideal para realizar el colaje. 
 
Figura 5. Viscosidades obtenidas variando la concentración de defloculante, manteniendo constante 
la concentración de sólidos (60%). 
Como se puede observar en la Figura 5, a medida que se aumenta la concentración 
de dolapix disminuye la viscosidad. Para una concentración de un 1% la suspensión se 
comporta como un fluido newtoniano[7], la viscosidad no varía con el tiempo produciendo 
una línea paralela al eje de abscisas. No se disminuyó la concentración de Dolapix por 
debajo del 0.5%, ya que esto llevaría a un aumento no deseado de la viscosidad. 
 La suspensión con un 0.5% de Dolapix presenta un comportamiento 
pseudoplástico y un valor de viscosidad (300cP), muy próximo al valor buscado. 
El comportamiento pseudoplástico[8] es importante para llevar a cabo la operación 
del colaje de la barbotina, al ser la viscosidad de la suspensión alta en condiciones de 
reposo, dificulta la tendencia de las partículas a sedimentar. Sin embargo, al realizar el 
colado sobre una superficie microporosa, se produce una presión de succión capilar del 
orden de ~0.2 MPa, lo cual disminuye la viscosidad de la suspensión a condiciones de flujo 
produciéndose así el filtrado de la suspensión en el molde. 
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Los parámetros finales obtenidos mediante este estudio para la realización de las 
suspensiones de alúmina fueron una carga de sólidos del 60% y un contenido de 
dispersante del 0.5%  
 
4.4.2 ALÚMINA EN CAMPO MAGNÉTICO   
4.4.2.1. Introducción  
En este apartado se desarrollo un método para la obtención de compactos 
orientados. El texturado de los granos de alúmina se está estudiando actualmente para 
fabricar substratos de alúmina usados en la industria microelectrónica, con el fin de reducir 
la anisotropía en la constante dieléctrica [9]. También se ha estudiado el reforzamiento de la 
matriz de alúmina mediante la orientación de los granos, consiguiendo mejorar la 
resistencia al choque térmico e inhibir la propagación de la grieta [10]. 
Pequeñas orientaciones se pueden introducir mediante diferentes métodos, tales 
como el colado[11] y el colado en cinta[12] durante el procesado del compacto en verde; o 
mediante la técnica de prensado en caliente (Hot-press) durante la sinterización, ya que 
debido a la presión se inducen crecimientos en una determinada dirección. Sin embargo, la 
obtención de un alto grado de orientación de los granos del material se consigue solo 
mediante dos técnicas: la orientación mediante fase líquida [13] y la orientación mediante 
campo magnético [14]. 
 
Orientación en fase líquida 
 
El proceso de orientación mediante fase líquida consiste en la introducción de CaO 
y SiO2 en la alúmina. De este modo, se forma una fase líquida durante la sinterización, a 
temperaturas >1265ºC [15], que provoca el crecimiento anisotrópico de la alúmina [16]. 
Para conseguir la orientación de la alúmina se introduce un semillado de granos de alúmina 
crecidos anisotrópicamente con formas de plaquetas(~5%) dentro de una matriz de granos 
más pequeños. La orientación de los granos con formas de plaquetas se puede realizar 
mediante el conformado, colado, colado en cinta o extrusión[11, 12]. Finalmente, durante 
la sinterización, los granos más pequeños son absorbidos por los granos más grandes y 
reorientados, efecto conocido como Ostwald ripening [17]. El problema de esta técnica es 
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la alta porosidad final que se obtiene, ya que las semillas con formas de plaquetas, tienden a 
impedir la densificación total de la muestra [18]. 
 
Orientación mediante campo magnético 
 
Mediante el uso de altos campos magnéticos es posible observar diferentes efectos 
magnéticos, levitación diamagnética, orientación, efecto Moses etc. en materiales no 
magnéticos como los paramagnéticos y los diamagnéticos [19, 20]. En este sentido las 
fuerzas creadas se pueden usar para alinear cristales ya que éstas los rotarán según las líneas 
de campo magnético. Esta rotación solo es aplicable a materiales con anisotropías 
magnéticas que surgen de las diferencias en la susceptibilidad magnética [21]. El mayor 
problema que presenta esta técnica es la necesidad de usar suspensiones muy diluidas, lo 
que da como resultado compactos en verde de mala calidad.  
Por otro lado, la mayor ventaja de este método es que no necesita introducir 
dopados que puedan afectar a las propiedades ópticas del material.  
Por tanto, en este apartado se estudiaron las condiciones necesarias para obtener un 
verde orientado de buena calidad. 
 
4.4.2.2. Parámetros que afectan a la orientación de cristales mediante un campo 
magnético 
Los materiales anisotrópicos con simetría axial presentan un tensor de 
susceptibilidad magnética con dos autovalores diferentes, susceptibilidades xy y z , Figura 
7. En el caso de la alúmina, la componente a lo largo de xy es más pequeña que en la z  
[22], ambas son negativas (ab<c<0), y por tanto, la susceptibilidad anisotrópica 
diamagnética   xy-z es negativa. Bajo la aplicación de un fuerte campo  magnético (H) 




















Figura 7. Rotación por un torque magnético de una partícula de alúmina con una celda unidad asimétrica  
 
La magnetización (M) inducida por un campo externo (H) sobre un material se 
puede expresar como: 
 
 M H   (1) 
 
 
Donde   es el tensor susceptibilidad diamagnética en volumen, negativa y 
adimensional. 
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Donde µ0 es la permeabilidad magnética en el vacío, V es el volumen del cristal, y  
es el ángulo que forma el campo magnético con el eje del cristal c. El segundo término de la 
ecuación (3) depende de la orientación y es el que determina el alineamiento con el campo  
magnético. De este modo cuando el segundo término de la ecuación es mayor que la 
energía térmica, el mínimo de energía se alcanza con ele c paralelo a H.  De estas 






     (4) 
 
Siendo kB la constante te Boltzman. Aproximando el volumen (V) del cristal al de una 
esfera, se puede calcular el tamaño mínimo de cristal necesario para ser orientado bajo un 
determinado campo, con una temperatura de 300K y diferentes , tal como se aprecia en 
la Figura 8. 
 
Figura 8. Diámetro mínimo de cristal necesario para ser orientado frente a campo magnético para diferentes 
valores de susceptibilidad magnética. 
En la Figura 8, se puede observar que cuanto menor es la susceptibilidad magnética, 
mayor tamaño de cristal es necesario para conseguir orientarlo con el mismo campo 
magnético. 
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 Para calcular la rotación del cristal cuando está inmerso en un líquido con 
viscosidad η [23], es necesario estimar el balance entre el momento magnético y el 
momento hidrodinámico. El torque N que actúa sobre el cristal por la aplicación de un 




V B sin cos  N ω   (5) 
 
Donde  es un vector unitario perpendicular al eje c y al campo H. El balance entre 




d V BL sen cos
dt
             (6) 
 
El término de la izquierda representa el momento hidrodinámico. La solución a esta 
ecuación diferencial viene dada por la expresión: 
t
0tan tan e
        (7) 
 







          (8) 
 
Para el caso de un cristal con forma esférica, el término hidrodinámico vendrá dado 
por 3L 8 a   , siendo a el radio del cristal, y el volumen 3V (4 / 3) a  . Por tanto, la tasa 







      (9) 
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Siendo η la viscosidad el medio. Como se puede observar, en la ecuación (9) la tasa 
de alineamiento es independiente del tamaño del cristal, siempre que el tamaño sea lo 
suficientemente grande para superar la energía térmica, ecuación (4). En la Figura 9, se 
puede observar la dependencia del tiempo de orientación a diferentes viscosidades. 
 
Figura 9.Tiempo necesario para orientar un cristal frente a campo magnético para diferentes valores de de 
viscosidad. 
 
4.4.2.3. Parámetros óptimos 
El objetivo principal de este apartado consiste en optimizar el efecto del campo 
magnético sobre los monocristales de alúmina para conseguir el mayor grado de 
orientación posible durante el proceso de colado. A su vez se ha intentado que el verde 
obtenido tenga la mayor densidad posible y menor número de defectos[24]. Con este fin se 
ha trabajado con suspensiones con una carga de sólidos del 50% en peso.  
El estudio se ha centrado en analizar cómo la adsorción de diferentes moléculas 
orgánicas e inorgánicas sobre la superficie de la alúmina afecta a la capacidad de giro de los 
monocristales de alúmina. Las diferentes moléculas estudiadas modifican la repulsión entre 
las partículas, bien aumentando la carga superficial o bien creando barreras estéricas entre 
las partículas[25-27]. Se usaron como dispersantes varios ácidos carboxílicos de bajo peso 
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molecular, uno de alto peso molecular y ácido nítrico. Las características de estos ácidos se 
pueden observar en la Tabla III. 
 
Tabla III.
Muestra Peso Molecular (g/mol) pKa Estrutura Química
Ácido Nítrico 63.01 -1.4
Ácido Acético 60.05 4.74
Ácido Succínico 118.08 4.2 /5.2
Ácido Glutámico 147.13 1.9/3.1
Ácido Cítrico 192.12 3.09/4.75/5.41
Ácido Poliacrílico 2000 4.35
 
 El estudio de la interacción entre las partículas y el dispersante es un proceso 
complejo ya que en él influyen un gran número de factores, tales como el pH, la fuerza 
iónica, la solubilidad del dispersante, la composición de la superficie del polvo, temperatura 
etc. [28-30]. Para estudiar tanto la dispersión de las partículas de alúmina como la adsorción 
específica de estas moléculas sobre la superficie facetada del polvo, se realizaron medidas 
del potencial Zeta para diferentes pH, Figura 10. 
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Figura 10. Potencial Zeta frente a pH para las diferentes suspensiones. La línea es una guía para el ojo. 
En la Figura 10, se presentan los datos del potencial Zeta medidos. El valor del 
punto isoeléctrico medido para la alúmina pura esta dentro de lo esperado, 9.25 [31]. La 
adición de los distintos ácidos causa el desplazamiento de los puntos isoeléctricos hacia 
valores de pH menores. Este hecho es un indicativo del aumento de carga positiva sobre la 
superficie de la alúmina, el cual como mecanismo de compensación, tiende a la adsorción 
de aniones [32].  
Según se aumenta el pH de las suspensiones, los grupos carboxílicos (COOH) se 
van disociando (COO-) y por tanto aumentando la carga negativa en las moléculas de los 
ácidos. Como resultado del aumento del pH se observa la disminución del  potencial Zeta. 
 A partir del cálculo de la energía de interacción entre partículas a través de la 
constante de Hamaker [33, 34]  y teniendo en cuenta que las suspensiones son estables para 
valores de potencial Zeta 20<<-20mV [35], se hallaron las cantidades de dispersante 
necesarias para la obtención suspensiones estables con una carga en sólidos del 50% en 
peso[36]. Además, se ajustaron los pH de las suspensiones para que todos los grupos 










4.5. PREPARACIÓN DE SUSPENSIONES  
 
S han con agua destilada y los diferentes dispersantes, 0.5% en peso de Dolapix 
para las suspensiones de alúmina manométrica y los ácidos mostrados en la Tabla IV para 
el proceso de colaje en campo magnético. Posteriormente se ajustó el pH de las 
disoluciones con NH3 . Una vez realizadas las disoluciones se dispersó la alúmina bajo 
agitación magnética. El contenido en sólidos usado fue de un 60% en peso para las 
suspensiones de alúmina nanométrica y 50% para el proceso de colaje en campo 
magnético. Con el objeto de romper los aglomerados, la suspensión se sometió a tres 
minutos de ultrasonidos de sonda. Finalmente, para homogeneizar la suspensión, se 
introdujo en un recipiente de polipropileno con bolas de alúmina de alta pureza y 3mm de 
diámetro. Este recipiente se agitó en un molino de rodillos durante 24 horas a una 
velocidad tal que se produjese un movimiento en cascada de las bolas de alúmina, es decir 
que la fuerza gravitatoria sea mayor que la fuerza centrífuga. Transcurrido este tiempo, la 
suspensión fue desgasificada a una presión de unos 200mbar bajo agitación magnética para 
eliminar burbujas. 
 
4.6. COLADO DE LA SUSPENSIÓN  
 
Tradicionalmente el colado de suspensiones se realiza sobre moldes de escayola 
porosos [37-39]. Este proceso conlleva la contaminación del compacto por impurezas de 
CaO y SiO2. Estas impurezas de CaO y SiO2 pueden formar, segundas fases como 
aluminatos de calcio. Incluso para pequeñas cantidades cuando superan el límite de 
solubilidad en la alúmina (300 y 30 ppm de CaO y SiO2 respectivamente) producen un 
crecimiento anormal de grano [40-42]. 
Tabla IV.
Acido pH Al2O3 (%)  Acido (%) Colado 30min(mm) Colado 120min (mm)
HNO 3 4 50 2.5 5.5
Acido Cítrico 50 0.2 4 2.75
Acido Acético 7 50 0.01 2.5 5.5
PAA 6 50 0.5 4 10
Acido Glutámico 6 50 0.011 6 12
Acido Succínico 6 50 0.1 Coagulación Coagulación
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Estos problemas motivaron el desarrollo de un colado que evitese este tipo de 
contaminaciones. Con este fin, se usó un molde de alúmina pura con porosidad 
controlada[43], conformado en una prensa isostática y posteriormente pre-sinterizado hasta 
alcanzar una densidad del ~70% (Figura 11). El uso de este tipo de moldes tiene las 
ventajas de evitar contaminaciones y la posibilidad de realizar el colaje con formas 














Figura 11. a) Aspecto exterior del molde de alúmina y compactos en verde de alúmina nanométrica 
obtenidos. b) Imagen SEM de la microestructura del molde de alúmina usado.  
 
4.6.1 .  COLADO DE SUSPENSIONES DE ALÚMINA 
NANOMÉTRICA TM-DAR 
 
 El colado de las suspensiones de alúmina nanométrica sobre el molde se realizo 
mediante la ayuda de una varilla de vidrio para romper burbujas. Una vez conformado el 
compacto en verde, se seco en estufa primero a 60ºC y posteriormente a 120ºC. La 
densidad geométrica de las muestras en verde se estimo alrededor del 62%, consecuencia 
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.  
Figura 12. Micrografía SEM del compacto en verde presinterizado durante 50 horas 
 
 
4.6.2. COLADO DE SUSPENSIONES DE ALÚMINA EN CAMPO 
MAGNÉTICO 
La operación de colado de las suspensiones se llevo a cabo sobre moldes cilíndricos 
de 2.5cm de diámetro compuestos por la unión de una alúmina porosa obtenida según el 
apartado anterior, y un molde de yeso para mejorar la capacidad de succión, Figura 13.a. 
Los moldes se introdujeron dentro de un tubo de cristal para contener la suspensión y este 
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Figura 13. a)Esquema del molde usado durante el colado.b) De izquierda a derecha, tubo de PVC 
empleado para introducir el molde dentro del campo magnético, tubo de cristal para contener la suspensión, 
molde empleado y compacto en verde obtenido mediante este procedimiento.  
 
Una de las características que deben de cumplir las suspensiones es tener una 
velocidad de colado de entre 2 y 5mm/h durante un periodo de dos horas para que haya 
tiempo suficiente  para completar el siguiente proceso: 
 
 -Una vez vertida la suspensión sobre el tubo, este es introducido dentro del imán 
(Figura 14). A continuación se aumenta el campo magnético hasta 8T. El proceso completo 
de introducción del molde y aumento del campo magnético lleva unos 20min.  
 
-Se previó que el proceso de colado debía durar unas dos horas para asegurar y 
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Figura 14. VSM usado para realizar el colado 
 
De este modo se estudio  la cinética del colado de cada una de las suspensiones. El 
método elegido fue estimar la altura del verde formado mediante la introducción de una 
sonda cada cierto tiempo. 
 
Figura 15. Raíz cuadrada del tiempo de colado frente a la altura de colado para las distintas suspensiones. 
 Las velocidades para 30 y 120 minutos se estiman a partir de la Figura 15 y se han 
recogido en la Tabla I. De estos datos se deduce que la suspensión de ácido glutámico no 
es adecuada debido a la alta velocidad con la que se deposita. Las suspensiones en orden 
decreciente según su velocidad de colado son: PAA, HNO3 con pH 4, ácido acético y ácido 
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cítrico. Estas fueron las cuatro suspensiones escogidas para ser introducidas dentro del 
campo magnético. La comparación entre las suspensiones de ácido nítrico y de ácido 
acético es interesante ya que tienen una velocidad de colado muy similar, por tanto es 
posible estudiar posibles efectos de adsorción específica, autoesamblado etc. En resumen, 
se introdujeron en el imán suspensiones de alúmina con: 
-Ácido nítrico. 
-Ácido acético, ácido carboxílico parcialmente disociado. 
-Ácido cítrico, ácido tri-carboxílico sin disociar totalmente. 
-Ácido poliacrílico, PAA, ácido poli-carboxílico totalmente disociado.  
4.7. PROCESO DE CALCINACIÓN Y SINTERIZACIÓN 
PARA ALÚMINAS TRANSPARENTES 
4.7.1. CALCINACIÓN 
Este proceso es muy importante en el caso de cerámicas para aplicaciones ópticas, 
ya que cualquier residuo de orgánico puede convertirse en carbón cuando se somete a un 
proceso térmico en atmosfera pobre en oxigeno. Estos restos son muy perjudiciales para 
las propiedades ópticas[44] (Figura 16). 
 
Figura 16. A la izquierda imagen de una muestra de alúmina sinterizada en atmósfera pobre en oxígeno, a la 
derecha restos de carbón dentro de una alúmina transparente, producida por una calcinación deficiente. 
 
Evitar este problema requiere de un estudio termogravimétrico de los diferentes 
polvos de alúmina con el fin de determinar la temperatura de calcinación más apropiada. 
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Figura 17. Análisis termogravimétrico de las diferentes alúminas 
 
En la Figura 17, se puede observar una pérdida de masa acusada hasta una 
temperatura de unos 800ºC para ambas alúminas, siendo mayor para el caso de la alúmina 
nanométrica, esto es debido a la mayor cantidad de orgánico que necesita esta alúmina para 
no aglomerarse. La pérdida de masa continúa en menor medida hasta los 1000ºC, debido a 
una rampa de calentamiento demasiado rápida 10ºC/min. A partir estos datos y los de la 
bibliografía se decidió escoger como temperatura de calcinación 800ºC.  
Además se decidió utilizar la temperatura de 800ºC como primera temperatura para 
la realización de un sinterizado en dos etapas. Este tratamiento consiste en realizar 
primeramente un presinterizado a estas temperaturas en aire durante 50 horas y 
seguidamente alcanzar la temperatura de sinterizado. Al realizar este presinterizado se 
eliminan las granos más pequeños que inducen a densificaciones locales[45], obteniéndose 
así una microestructura más homogénea, y consiguiendo en la posterior sinterización un 
tamaño de grano más pequeño. También se evita que los granos más pequeños densifiquen 
rápidamente, hecho que causa tamaños irregulares de poro que tienden a quedar atrapados 
dentro de los granos[46]. Por otro lado, el presinterizado retrasa el estrangulamiento del 
canal del poro hasta una etapa posterior a la sinterización, llevando a una disminución de la 
porosidad residual. 
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4.7.2.1. Alúmina nanométrica TM-DAR 
Para establecer una ventana de sinterización se realizaron dilatometrías 
(sinterización dinámica) del material con una velocidad de calentamiento de 5ºC/min, en 
dos atmosferas: aire y vacío. A partir de la Figura 18, se puede ver que tanto en atmósfera 
de aire como en atmósfera de vacío, el compacto de alúmina se empieza a contraer a partir 
de 950 ºC, completando la sinterización aproximadamente a 1450ºC y 1500ºC para aire y 
vacío respectivamente. Aparentemente la contracción lineal (L/L0) es mayor en el caso 
del vacío que en el caso del aire a partir de 1400ºC. La velocidad máxima de contracción, 
d(L/L0)/dt , aparece a 1300ºC en aire, y a 1330ºC en vacío. 
 
Figura 18. Dilatometrías en aire y en vacío. 
 
4.7.2.2. Alúmina colada en campo magnético 
Una vez conformado el compacto en verde es necesario estudiar la sinterización de 
las muestras para establecer una ventana de sinterización y para obtener una densidad del 
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95%, dado que se pretende aplicar un tratamiento HIP posteriormente. Con este objeto se 
realizaron dilatometrías de los diferentes compactos en verde en atmósfera de vacío. En la 
Figura 19, se representan los resultados más relevantes de las dilatometrías, que son los 
correspondientes a las muestras de ácido nítrico a pH4 y ácido cítrico coladas en campo 
magnético. Para comparar se representó la dilatometría de ácido nítrico a pH4 sin campo 
magnético. En comparación con la dilatometría de la alúmina nanométrica (TM-DAR) se 
puede observar el efecto del tamaño de partícula, a menor tamaño de partícula menor 
temperatura de sinterización. Se puede observar que la sinterización para la muestra de 
ácido nítrico colada en campo magnético, se completa a partir de 1550ºC mientras que el 
resto necesita temperaturas mayores, concretamente de 1600ºC. El máximo de la velocidad 
de contracción, d(L/L0)/dt , se da a menor temperatura en el caso de las muestras coladas 
en el campo magnético, para el caso de el ácido nítrico esta magnitud baja de 1490ºC a 
1394ºC por la aplicación de un campo magnético de 8T , mientras que para el caso del 
acido cítrico el valor camiba de 1460ºC  a 1420 ºC. Esto representa una diferencia de casi 
100ºC para la muestra de ácido nítrico con y sin campo magnético. 
 
Figura 19. Dilatometrías para diferentes dispersantes. 
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A partir de los datos de las dilatometrías, se decidió sinterizar en vacío las muestras 
a diferentes temperaturas para estudiar la microestructura y orientación de los diferentes 
compactos en verde. Las temperaturas escogidas de sinterización fue 1500ºC durante dos 
horas. 
 
4.7.3. SINTERIZADO DE LAS MUESTRAS  
 
El esquema seguido para sinterizar los compactos en verde a diferentes 








Figura 20. Esquema del ciclo de sinterización seguido. 
 
La sinterización en vacío se realizó en un horno con tubo de alúmina de alta pureza 
99.7%, sobre el que se han adaptado dos bocas de acero refrigeradas, Figura 21. A través de 
estas bocas fue posible realizar la conexión de una bomba mecánica y una turbobomba de 
vacío. Mediante este sistema es posible mantener un vacío de 10-6mbar hasta una 
temperatura de 1600ºC. 
El ciclo de sinterizado consistió en subir la temperatura en aire hasta 800ºC a 
5ºC/min, en este punto se realizó la etapa  la presinterización en aire durante 50 horas, 
antes de continuar el ciclo hasta la temperatura de sinterización se hizo el vacío, en los 
casos que fue necesario, y una vez alcanzado el vacío de 10-6mb se subió la temperatura a  
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Figura 20. Horno usado para el sinterizado de las muestras. 
 
4.7.4. TRATAMIENTO POST-SINTERIZADO 
Alcanzar altas densidades (99.5%) mediante técnicas de sinterización sin presión, es 
muy complicado[47, 48], especialmente mediante un sinterizado convencional. Por ello se 
decidió realizar un tratamiento post-HIP (prensado isostático en caliente) sobre muestras 
sinterizadas. Este tratamiento consiste en introducir argón a una presión isostática de 1000 
bar a una temperatura un ~20% menor que la temperatura de sinterizado durante una hora. 
El proceso HIP es muy eficaz para eliminar porosidad sin crecimiento de grano [49], para 
muestras con porosidad cerrada. Según la literatura el punto de densidad a partir del cual la 
alúmina empieza a tener porosidad cerrada es ~95%[50]. 
 
4.8. CARACTERIZACIÓN MICROESTRUCTURAL   
 
 
4.8.1. ALUMINA NANOMÉTRICA TM-DAR  
4.8.1.1. Influencia de la atmósfera y temperatura en muestras sinterizadas durante 2 
horas 
 
Con el fin de conocer la distribución de tamaños de los granos de alúmina de todas 
las muestras se realizó un estudio sobre fotografías representativas de SEM y de AFM. El 
estudio del tamaño medio de los granos de sección quasiesférica se llevo a cabo mediante el 
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método de intersección lineal en muestras pulidas y atacadas térmicamente a una 
temperatura un 15% menor de la temperatura de sinterización, durante una hora. 
 
Figura 21. Tamaño de grano medio y máximo en función de la temperatura de sinterización para 
muestras sinterizadas durante 2 horas en aire y en vacío. La línea es una guía para el ojo.  
 En la Figura 21, se ha representado el tamaño de grano en función de la 
temperatura de sinterización, se puede observar cómo tanto el tamaño de grano medio 
como el tamaño de grano máximo, aumentan con la temperatura de sinterización. Lo más 
remarcable de estos resultados es el efecto de la atmósfera, ya que la sinterización en vacío 
tiende a inhibir el crecimiento grano. 
 
Figura 22. Micrografías SEM de muestras sinterizadas a 1400º C durante 2 horas en aire (1) y en vacío (2) 
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Para un tiempo de sinterización de dos horas la densidad alcanzada es siempre 
mayor en atmósfera de aire (Figura 23) en total acuerdo con lo observado en la curva de 
sinterización dinámica de la Figura 18. En vacío los valores de densidad relativa empiezan a 
ser >99% para temperaturas mayores de 1400ºC.  
 
Figura 23. Densidad en función de la temperatura para muestras sinterizadas 2 horas en aire y en 
vacío. Las líneas son una guía para el ojo. 
 
4.8.1.2. Influencia de la atmósfera y la temperatura en muestras sinterizadas durante 
50 horas 
Dado que la atmósfera modifica la velocidad de crecimiento, se decidió estudiar la 
influencia de tiempos largos de sinterización en la microestructura final. Se realizaron 
sinterizados a diferentes tiempos y se vio que los tiempos de 50 horas eran suficientes para 
completar la sinterización a cualquier temperatura 
Se sinterizaron compactos en verde a diferentes temperaturas 1350, 1400, 1450 y 
1500ºC durante 50 horas y se compararon con los sinterizados durante 2 horas. 
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Figura 24. Micrografías SEM de muestras sinterizadas a 1500º C durante 50 horas en vacío (1) y en 
aire (2), y sinterizadas a 1350º C durante 50 horas en vacío (3). 
A partir del análisis de la microestructura, se puede confirmar que tanto el tamaño 
de grano medio como el tamaño de grano máximo de las muestras sinterizadas en vacío es 
menor para las muestras sinterizadas en aire (Figura 25). Es importante remarcar que el 
tamaño de grano medio para las muestras sinterizadas a 1350ºC en vacío durante 50 horas 
permanece por debajo de la micra (Figura 24.3). En las muestras sinterizadas durante 50 
horas se puede observar que la mayoría de los granos tiene seis lados y bordes de grano 
rectos. Este hecho se ha relacionado con la estabilidad del potencial químico frente a 
procesos de crecimiento de grano. Asumiendo energías isótropas los de borde de grano 
rectos tienden a ser estables y no moverse [51, 52].  
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Figura 25. Tamaño de grano medio y máximo en función de la temperatura de sinterización para 
muestras sinterizadas durante 50 horas en aire y en vacío. Las líneas son una guía para el ojo. 
A diferencia de las muestras sinterizadas durante dos horas para tiempos de 
sinterizado de 50 horas se alcanzan densidades >99% tanto para las muestras sinterizadas 
en aire como en vacío (Figura 26). La densidad relativa de las muestras sinterizadas en vacío 
es un poco mayor que las correspondientes a las sinterizadas en aire (Figura 26). 
 
Figura 26. Densidad frente a temperatura de sinterización para muestras sinterizadas durante 50 
horas en aire y en vacío. Las líneas son una guía para el ojo. 
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4.8.1.3. Mecanismos de crecimiento de grano: influencia de la atmósfera 
 
Con el objeto de estudiar el efecto de la atmósfera sobre los bordes de grano, se 
han realizado imágenes TEM de los bordes de grano de alúmina sinterizada en aire y en 
vacío durante 50 horas (Figura 27). 
 
Figure 27. Micrografías TEM de muestras sinterizadas a 1350º C durante 50 horas en vacío (a) y en aire (b). 
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  En estas micrografías (Figura 27), se puede observar que las interfases de la muestra 
sinterizada en vacío están limpias y existe correspondencia entre planos, Figura 27.c.. En las 
muestras sinterizadas en aire se pueden observar la existencia de algunos bordes de grano 
amorfizados (Figura 27.d). Además los puntos triples de las muestras sinterizadas en aire 
presentan una forma más redondeada (Figura 27.a.b), por lo que estos granos serán menos 
estables. 
. 
4.8.1.4. Estudio de mecanismos de crecimiento de Grano 
En el apartado anterior, se estudió cómo los diferentes parámetros de la 
sinterización (influencia de la atmósfera en aire o vacío, la temperatura y el tiempo) afectan 
a la microestructura final de la muestra sinterizada. Para entender mejor el proceso de 
sinterización, es necesario conocer el mecanismo que controla el crecimiento de grano 
tanto en vacío como en aire. Para ello se calculó el tamaño de grano de muestras 
sinterizadas a 1350ºC durante diferentes tiempos, 0, 30, 60 y 120 min, en aire y en vacío 
(Figura 28).  
 
Figura 28. Tamaño de grano en función del tiempo de sinterización para muestras sinterizadas a 1350ºC en 
aire y en vacío. La línea es una guía para el ojo. 
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Sitema con segundas fases
           Coalescencia de la segunda fase  por difusión de la red 3
           Coalescencia de la segunda fase  por difusión de borde grano 4
          Solucion de la segunda fase 1
          Difusión continua a través de la segunda fase 3
  Sistema dopado
          Baja solubilidad 3
          Alta solubilidad 2  
La identificación del mecanismo que controla el crecimiento de grano [53], se 
realiza mediante la expresión: 
0
m mG Kt G   (9) 
Donde G es el tamaño de grano a un tiempo t, G0 es el tamaño de grano inicial, t=0, 
m el exponente característico del mecanismo de crecimiento de grano y K es: 
0
ggQ
RTRTK K e  (10) 
En la que R es la constante universal de los gases, T es la temperatura absoluta, K0 
es una constante y Qgg es la energía de activación del mecanismo que controla el 
crecimiento de grano.  
La identificación del mecanismos que controla el crecimiento de grano se realiza a 
través del valor del coeficiente exponencial m. Si el valor de m es igual a 2, el mecanismo 
que controla el crecimiento de grano durante la sinterización corresponde a una difusión 
por borde de grano, este mecanismo favorece la densificación del material. Si el coeficiente 
exponencial m, es igual a 3, el mecanismo que controla el crecimiento de grano durante la 
sinterización corresponde a una difusión volumétrica, mecanismo que favorece el 
crecimiento de grano.  
Con el fin de determinar m, se realizaron ajustes lineales tanto para aire como para 
vacío con m=2 y m=3. Se obtuvo como resultado más satisfactorio un mecanismo de 
difusión por borde de grano tanto para aire como para vacío con unos coeficientes de auste 
R=0.991 y R=0.992 respectivamente (Figura 29.a). Para el caso de un mecanismo por 
difusión volumétrica, m=3, los coeficientes obtenidos son R=0.96 y R=0.98 para el aire y 
vacío respectivamente, es decir este mecanismo es menos probable (Figura 29.b). 
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Figura 29. Ajustes lineales para a) mecanismo de difusión por borde de grano y b) mecanismo de difusión 
volumétrica. 
A partir de la forma logarítmica de la ecuación (10), es posible calcular, para una difusión 
por borde de grano (m=2) y un tiempo de 120 min, los diferentes valores de la energía 
aparente de activación, Qgg , en aire y en vacío, Figura 30.  La energía de activación es 
mayor en el caso del vacío que en el de aire  Qgg aire < Qgg vacío . 
. 
 
Figura 30. Ajustes lineales para energías de activación en aire y en vacío. 
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El mayor crecimiento de grano en aire que en vacío no es el resultado esperado por 
las predicciones teóricas[54]. Este incremento es sorprendente ya que normalmente las 
impurezas actúan como soluto o precipitado en las fronteras de grano, produciendo un 
efecto “pinning”, es decir, reduciendo la movilidad de la frontera de grano. 
Para el caso de la sinterización en aire, hay dos fuentes de impurezas: 
- Impurezas como Si, Ca, K Mg etc. volatilizadas desde el tubo del horno durante la 
sinterización y contaminando la muestra. 
-Vapor de agua presente en la atmosfera. 
Estas fuentes de impurezas son totalmente eliminadas en el caso de las muestras 
sinterizadas en alto vacío (<10-9atm) [55]. De hecho las micrografías de TEM, Figura 27, 
muestran un borde de grano limpio para el caso de la sinterización en vacío y un borde de 
grano amorfo en el caso de muestras sinterizadas en aire. Este borde de grano amorfo se ha 
observado previamente por diferentes autores[56]. 
Hay diferentes maneras de explicar el menor tamaño de grano medio de las 
muestras sinterizadas en vacío respecto a las sinterizadas en aire: 
 
-En atmosferas con P02 muy bajos, la difusión de oxigeno a través del borde está 
muy limitado y por tanto la movilidad de los átomos de oxigeno en la red cristalina. De 
acuerdo a Bennison et al [57], el movimiento intrínseco de un borde de grano en un 
sistema puro, como es el presente caso, se determina por la transferencia de materia desde 
el grano que se contrae hacia el grano que se expande. El coeficiente de difusión se reduce 
a muy bajas concentraciones de oxigeno y por tanto la movilidad del borde de grano se 
reduce.  
- El incremento de la difusión por vapor de agua se puede producir por transporte 
en fase vapor o cambios en las energías superficiales o por el incremento de la 
concentración de defectos[58]. Ready et al.[59] demostraron que el trasporte en fase vapor 
no se reduce hasta concentraciones de oxigeno por debajo de 10-16atm a 1100ºC, por tanto 
en el presente caso el transporte por fase vapor no se verá afectado. Por otra parte, se 
puede producir un cambio en la concentración de defectos debido a moléculas de agua 
adsorbidas en la superficie de la alúmina[60]. Estas moléculas formarán grupos hidroxilos 
OH- sobre la superficie de la alúmina, formando cargas positivas locales que tienen que ser 
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compensadas por defectos de carga negativos. Así se crearan vacantes de aluminio que 
aumentarán la difusión de átomos de aluminio[61].  
 
Respecto a la porosidad se puede observar en las curvas dilatométricas de la Figura 
18, una mayor contracción final (L/L0) , en vacío que en aire. Por otra parte la tasa de 
contracción lineal (d(L/L0)/dt) presenta un máximo a temperaturas más bajas en aire que 
en vacío. Así, para tiempos de sinterización más bajos, 2 horas, la densidad obtenida en 
vacío es más baja, sin embargo a largos periodos, 50 horas, la densidad medida es mayor en 
vacío. Este hecho puede ser explicado teniéndose en cuenta que como consecuencia del 
mayor tamaño de grano en las muestras sinterizadas en aire y que la reducción de la presión 
parcial de oxigeno en vacío aumenta la movilidad de los poros respecto a la movilidad de 
los granos [62], permitiendo la migración de los poros a lo largo del borde de grano, esto 
lleva a la mayor presencia de poros intragranulares en la muestra sinterizada en aire que en 
la sinterizada en vacío en largos periodos de tiempo. 
Debido a que la sinterización en vacío requiere largos tiempos para eliminar la 
porosidad, es fácil determinar las condiciones óptimas de tiempo y temperatura para 
conseguir una densidad teórica cercana al 100%, manteniendo una distribución de grano 
homogénea y de un tamaño menor a 1 micra. Así, los mejores resultados obtenidos fueron 
los sinterizados durante 50 horas a una temperatura ,1350ºC, cercana al máximo de la 
velocidad de contracción, 1330ºC.  
 
4.8.1.5. Influencia del tratamiento HIP 
A partir de la condición de porosidad cerrada, 95% de densidad teórica, y de los 
datos microestructurales, se estableció como punto de partida para estudiar la influencia de 
este tratamiento sobre la microestructura, la muestra sinterizada en vacío a 1350ºC durante 
dos horas (~96%, Figura 21). Para completar el estudio se realizo el tratamiento sobre 
muestras sinterizadas en vacío a 1400, 1450 y 1500 ºC durante dos horas y a 1350ºC 
durante 50 horas en vacío. 
 
En la Figura 31 se puede observar como el tratamiento post-HIP induce un ligero 
crecimiento de grano, alrededor del 20% para las muestras sinterizadas durante dos horas y 
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del 10% respecto a la muestra sinterizada durante 50 horas. Esto podría ser debido, a que 
las muestras sinterizadas durante 50 horas son más estables, como se vio en el estudio de la 
microestructura, (sus formas de granos son hexagonales y los ángulos más rectos). 
 
Las medidas de densidad no se presentan, ya que al estar todas ellas por encima del 
99.5% son imposibles de medir mediante el método de Arquímedes.  Como se puede 
observar en la Figura 22 y 24 la muestras sinterizadas a 1350ºC durante 50 horas y las 
sinterizadas por encima de 1400ºC durante 2 horas presentan unos tamaños de grano por 
encima de la micra, suficientemente grande como para que se empiece a formar porosidad 
intragranular, imposible de eliminar mediante HIP. Por tanto, las muestras sinterizadas en 
vacío durante dos horas a 1350 y 1400ºC deben de tener la mejor relación tamaño de 
grano/densidad. 
 
Figura 31. Tamaño de grano medio en función de la temperatura de sinterización para muestras 
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4.8.1.6. Orientaciones de las muestras 
Con el fin de calcular posibles orientaciones en las muestras, se realizaron medidas 
de RX y se ajustaron  con el método de Rietveld [63]. 
 
En este ajuste se introdujo un coeficiente de corrección para el plano (001) 
denominado parámetro de textura. Este coeficiente vale 1 en muestras sin textura y cuanto 
mayor sea la componente de textura de la muestra más se alejara de este valor. 
 
Se observa que a medida que aumenta el tamaño de grano aumenta el parámetro de 
textura, Figura 32. Las diferencias de textura entre las muestras son muy pequeñas, no se 
obtienen diferencias grandes hasta que no se alcanzan tamaños de granos grandes, como la 
muestra sinterizada a 1600ºC durante 50 horas, que muestra el mayor tamaño de grano, 30 
µm, y un parámetro de textura de 0.76. Las muestras con tratamiento HIP tienen mayor 
orientación que las muestras sin tratamiento, esto podría ser debido a que durante el colado 
de estas muestras se haya generado cierta orientación en el compacto en verde. 
 
 
Figura 32. Parámetro de textura frente a tamaño de grano.las líneas son una guía para el ojo. 
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4.8.2. ALUMINA ORIENTADA EN CAMPO MAGNÉTICO  
4.8.2.1. Influencia del dispersante en la orientación 
El estudio de las orientaciones se realizó mediante medidas de difracción de rayos 






 f    (11) 
Donde I006 y I110 son las intensidades de difracción en los planos (006) y (110) sobre 
la superficie perpendicular a la dirección del colado y del campo magnético. Las medidas 





















Figura 33. Difractograma para una alúmina sin orientar y para la muestra de ácido cítrico 
sinterizada a 1500ºC durante 2 horas. 
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Como ya se apreció en las dilatometrías, son las suspensiones con ácido cítrico y 
ácido nítrico las que presentan un mayor grado de orientación. Siendo para bajas 
temperaturas la muestra de ácido nítrico la más orientada. En contraposición, la muestra de 
ácido acético presenta muy baja orientación y no se observa ninguna orientación en la 
muestra de PAA,  
Según aumenta la temperatura se empieza a observar como la muestras de ácido 
nítrico y cítrico van aumentando sus orientaciones (Figura 33, 34). A temperaturas en las 
que el grado de sinterización empieza a ser alto (~1500ºC), Figura 19, el grado de 
orientación de la muestra de ácido cítrico aumenta También el grado de orientación de la 
muestra de ácido nítrico aumenta pero no hasta estas cotas.  
 
Figura 34. Grado de orientación frente a temperatura de sinterización. 
Para explicar esta diferencia en las orientaciones según el dispersante usado, es 
necesario entender cómo se adsorbe cada uno de estos dispersantes sobre la superficie de la 
alúmina y cómo éste puede afectar a la rotación de las partículas bajo un campo magnético. 
La adsorción específica de un ácido carboxílico sobre la intercara alúmina-agua se puede 
describir como un intercambio entre un grupo hidroxilo y un grupo carboxilo [64], Figura 
34. 
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Figura 35. Adsorción de ácido acético, cítrico sobre la alúmina. 
 
El efecto dispersante de ácidos con bajo peso molecular se basa principalmente en 
la modificación de la carga superficial de los polvos de alúmina, que incrementa las fuerzas 
repulsivas de la doble capa. El efecto estérico causado por la adsorción de estas moléculas 
pequeñas es despreciable excepto a separaciones entre partículas muy pequeñas y 
potenciales superficiales bajos.  
 
 El intercambio entre un grupo OH- y un grupo R-COO-, no conlleva cambios en la 
carga superficial de la alúmina. Los cambios en la carga superficial se consiguen de la 
siguiente manera: 
 
- Presencia de grupos carboxilos disociados (COO-) no coordinados a la superficie 
- Dos grupos carboxilos coordinados a la misma base de Lewis 
- Intercambio de un grupo -OH+2 en vez de un grupo hidroxilo 
 
Así tenemos que el ácido acético al ser un ácido monocarboxílico disociado a un 
valor de pH relativamente alto pH7, su repulsión que produce es estérica a distancias muy 
cortas >0.5nm.No se observa orientación para este tipo de ácido 
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 La cadena polimérica de ácido poliacrílico a pH6, presenta una estabilización 
electroestérica [65]. A pH6 todos sus grupos carboxílicos están disociados, y por tanto el 
polímero poseerá una alta carga negativa [66] . Como resultado de esta carga, las cadenas 
poliméricas estarán extendidas [67]. A pesar de presentar un alto valor de potencial Zeta,     
-85mV, la orientación observada, Figura 34, es casi nula. Esto podría ser debido a que las 
cadenas extendidas interfieran entre si dificultando el giro de las partículas con el campo 
magnético. 
 
Los ácidos que mejor se orientan son el nítrico y cítrico. El caso de la alúmina 
dispersada con ácido nítrico a pH4, no se espera adsorción del Ácido, solo se cambia el 
grado de disociación de la superficie de alúmina y el aumento de H+ y H3O+ sobre la 
superficie de la alamina, el tipo de repulsión será puramente electrostatica. Por otro el ácido 
cítrico al no estar totalmente disociado, presentan un tipo de repulsión estérica. Es 
importante destacar que los potenciales Zeta para esta suspensión son bajos 25>>-25 
mV, y por tanto la molécula de Ácido cítrico puede actuar como dispersante estérico a 
pequeñas distancias entre partículas, formando un espaciado mínimo entre partículas de 
~1nm [26].  
 
Asi que la diferencia en la orientación podría ser debida a la lubricación producida 
por barreras estéricas o dobles capas débiles. 
 
4.8.2.2. Influencia de la orientación en la microestructura 
 
En la Figura 36 se pueden observar las diferencias entre las muestras coladas con y 
sin campo magnético, para diferentes temperaturas de sinterización. 
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Figura 36. Densidad frente a temperatura de sinterización. 
Se puede observar que para todas las muestras coladas con el campo magnético 
presentan una mayor densidad que las coladas sin campo magnético, incluidos los casos de  
PAA y Ácido acético a pesar de no haber observado orientaciones. La muestra que peor 
densidad muestra tanto con campo magnético como sin el, es la suspensión de ácido 
acético. 
 A través de las microestructuras de las muestras, Figura 37 queda confirmada la 
mejora de la densidad para las muestras coladas en campo magnético. La diferencia más 
acusada es para la muestra de Ácido nítrico colada con campo magnético, Figura 37.a y sin 
campo magnético, Figura 37.b. A pesar de mostrar mayor densidad la muestra de Ácido 
nítrico colada con campo magnético, tiene un tamaño de grano medio, 1.36µm, menor que 
la muestra de Ácido cítrico con campo magnético, que tiene 1.55µm. La mayor orientación 
medida para el caso del Ácido cítrico puede ser consecuencia de este mayor tamaño de 
grano. Respecto a la muestra con mejor densidad de las coladas sin campo magnético, 
PAA, las diferencias en tamaño de grano medio, no son tan grandes 1.35µm mas teniendo 
























Figure 37. Micrografías SEM de muestras sinterizadas a 1500º C durante 2 horas en vacío (a) Ácido nítrico a 
8T (b Ácido nítrico sin campo magnético (c) Ácido cítrico a 8T (d) PAA sin campo magnético. 
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5.1. PROPIEDADES ÓPTICAS  
 
5.1.1.  EVIDENCIA EXPERIMENTAL DE LOS MODELOS DE 
SCATTERING  
Con el fin de comprobar los resultados de los modelos teóricos se han elegido 
diferentes muestras sobre las que se va a comparar su espectro óptico con sus parámetros 
microestructurales 
Como se vio en el capítulo 3, la forma más sencilla para distinguir cada proceso de 
scattering de luz es mediante el análisis de la representación de la absorbancia o -ln(T) 
frente -2. El comportamiento de ln(T) con longitudes de onda cortas y largas es el factor 
determinante para aislar cada proceso. Para simplificar la presentación de datos se separo el 
estudio de las muestra en procesos de scattering de grano y scattering de poro. 
 
5.1.1.1. Scattering de luz por granos 
 
Scattering de Rayleigh-Gans-Debye anisotrópico 
 
Este tipo de scattering de luz se da en muestras con tamaños de grano pequeños y 
con porosidad residual casi nula. Una muestra  representante de este tipo de scattering seria  
la sinterizada a 1350ºC en vacío durante 2 horas con posterior tratamiento de post-HIP. 
Como se vio en el capítulo 4, este tratamiento elimina la porosidad residual [1]. En la 
Figura 1.b se comprueba que la muestra es transparente, del mismo modo y según la Figura 






In f lu en c ia  d e l  p ro c e samien to  en  l o s  me can i smos  d e  s ca t t e r ing  d e  l uz  en  c e rámi cas  d e  a lúmina 















Figura 1. a) Imagen de la microestructura de la muestra realizada por AFM  sinterizadas durante 2 
horas a 1350ºC en vacío con tratamiento post-HIP. b) Aspecto exterior de las muestra. 
 
La representación de -2 frente a –ln (T) aparece en la Figura 2.b. En ella se ve que 
el ajuste a una línea recta  se puede extender para casi todo el rango de longitudes de ondas, 
considerándola por tanto como un claro ejemplo de scattering por grano descrito por el 












Figura 2.a) Espectro de transmitancia de la muestra sinterizada durante 2 horas a 1350ºC en vacío 
con tratamiento post-HIP.b) Representación de -2 frente a –Ln (T). 
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La pendiente resultante del ajuste lineal es proporcional a la expresión deducida del 
scattering de luz RGD para esferas anisotrópicas: 
 
                                                                (1) 
 
De este modo del ajuste se obtiene el valor de  ga   . Así conociendo uno de estos de 
estos dos valores es posible calcular el otro, bien a través de una medida de RX para     , 
bien a través del estudio de la microestructura para ga . 
 
Scattering por dispersión anómala de grano 
 
Un claro ejemplo de estas muestras son aquellas cuyos granos son mayores de 4µm 
(Figura 3.a). Por ello se ha escogido una muestra de alúmina dopada con magnesia y 
sinterizada a 1725ºC en hidrógeno, método convencional para obtener alúmina sinterizada 
al 100%, y usado típicamente por la industria del alumbrado de alta potencia [2] . El efecto 













Figura 3. a) Imagen de la microestructura de la muestra sinterizada durante 8h a 1725ºC en 
Hidrógeno obtenida mediante un microscopio óptico. b) Aspecto exterior de la muestra sobre la figura. c) 
Aspecto exterior de la muestra situada a 2cm de la figura. 





log . . . log  gaR I T T n d  
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En la Figura 4.a. se puede observar el efecto característico del scattering de luz 
producido por granos mucho mayores que la longitud de onda incidente. A valores de 
longitudes de onda largas (valores de -2 bajos) la absorbancia (-ln(T)) aparece como una 
línea recta mientras a valores de longitudes de onda cortas, el valor de la absorbancia se 
satura. Es importante remarcar que este tipo de scattering de luz se superpone con respecto 
al RGD, es decir para longitudes de onda larga se puede observar se puede observar el 













Figura 4.a) Representación de -2 frente a –Ln (T) para la muestra sinterizada durante 8h a 1725ºC en 
Hidrogeno. b.  
 




El análisis del scattering de luz en muestras con tamaño de poro comparable a la 
longitud de onda requiere la resolución completa de las ecuaciones de Mie. Con objeto de 
simplificar se ha buscado una muestra con una distribución estrecha de tamaños de poros. 
Para ello se escogió una muestra sinterizada a una temperatura previa al crecimiento de 
grano, 2 horas a 1350ºC en vacío. En la Figura 5.a. se pueden observar la presencia de estos 











 Alúmina 1725ºC en H2
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el infrarrojo se detecta luz transmitida (Figura 5.b). Como consecuencia la muestra presenta 












Figura 5. a) Imagen de la microestructura de la muestra sinterizada durante 2 horas a 1350ºC en 
vacío obtenida mediante AFM. b) Espectro de transmitancia de la muestra. 
 
En la Figura 6.b. se puede observar la forma característica producida por este 













Figura 6.a) Aspecto exterior de la muestra b) Representación de -2 frente a –Ln (T). 
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El scattering Rayleigh se puede observar en muestras con poros pequeños o 
dopadas con nanopartículas con índices de refracción diferentes al de la matriz. La 
observación de este tipo de scattering es muy complicado, ya que se superpone con el 
scattering de grano, como consecuencia solo se ve el scattering más intenso. Por tanto para  
observarlo es necesario minimizar el scattering de grano. 
Para observar el scattering Rayleigh por poros se ha escogido una muestra con baja 
porosidad y tamaño de poro pequeño sinterizada mediante la técnica SPS [3] (Figura 7.a.) 
Mediante esta técnica se consigue una sinterización ultrarrápida y la densificación de las 
muestras sin apenas crecimiento de grano. Este efecto se consigue  mediante la aplicación 
de una presión uniaxial sobre la muestra y su calentamiento mediante corrientes eléctricas. 
La caracterización de la porosidad de esta muestra se realizo mediante la técnica FIB 
(Focus Ion Beam) que consiste en la realización de una imagen tridimensional mediante la 
composición de imágenes tomadas a diferentes alturas, es una técnica costosa y es la única 
que permite la visualización real de la porosidad.  
 La muestra sinterizada mediante esta técnica presenta una buena transmitancia para 
todas las longitudes de onda (Figura8.a). 
 










Figura 7. a) Imagen de la porosidad de la muestra sinterizada por SPS realizada. Arriba derecha: 
aspecto exterior de la muestra.  
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En la Figura 8.b se muestra la representación -2 frente a la absorbancia. En esta es 
posible observar los dos regímenes de scattering, lineal para longitudes de onda largas 
correspondiente al scattering producido por los granos en el rango RGD y cuadrático para 












Figura 8.a) Espectro de transmitancia de la muestra sinterizada por SPS. b) Representación de -2 
frente a –Ln (T). 
Hay que señalar que el scattering de Rayleigh se puede producir tanto debido a 
poros como por inclusiones de incide n. Para ilustrar el proceso de scattering Rayleigh 
producido por inclusiones, se ha escogido un material nanoestructurado de  dopada con 
nanopartículas de oxido de Cerio (n=2.36)( Figura 9.a). Esta muestra se sinterizo mediante 










Figura 9. a) Imagen de la microestructura de la muestra sinterizada por SPS obtenida mediante 
SEM.b) Aspecto exterior de las muestras.  
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Al igual que en la muestra con porosidad pequeña se pueden observar la 
superposición de los dos tipos de scattering RGD debido al grano de alúmina y Rayleigh 














Figura 10.a) Espectro de transmitancia de la muestra sinterizada por SPS. b) Representación de -2 
frente a –Ln (T) para la muestra.   
 
Para el scattering Rayleigh, tanto por poros como por inclusiones, se puede realizar  
ajuste cuadrático a longitudes de onda corta. Teniendo en cuenta que la absorbancia  para 











      (2) 
Del ajuste se obtiene al valor de 3f a . Pudiendo estimar de esta manera  con un 
buen grado de fiabilidad el tamaño máximo de defecto de una forma sencilla y a través de 
una única medida. 
 
 
Capí tu lo  5 .  Prop i edades  ópt i cas  y  mecáni cas   131
5.1.2. CORRELACIÓN ENTRE LOS PARAMETROS DE 
SINTERIZACIÓN Y EL SCATTERING DE LUZ 
 
Dadas las dificultades en caracterizar los parámetros microestructurales de las 
muestras se ha intentado correlacionar éstas con las propiedades ópticas. Con este fin se 
ajustaron las medidas de transmitancia, -2 frente a –ln (T), a los diferentes procesos de 
scattering de luz. Como confirmación se compararon los resultados obtenidos con los 
datos microestructurales descritos en el capítulo 4. De esta manera fue posible estudiar 
cómo los diferentes factores tiempo, temperatura y atmósfera durante el sinterizado afectan 
a la transmitancia. 
 
5.1.2.1.  Caracterización óptica de muestras sinterizadas durante 
2 horas 
Para muestras en estado de sinterización previos al crecimiento de grano, es decir 
temperatura baja y tiempos cortos, se espera que el proceso de scattering  predominante sea 
el producido por poros grandes. Para determinar este punto se estudiaron las 
transmitancias de las muestras sinterizadas a 1350ºC durante dos horas en aire y en vacío, 
Figura 11.b. A partir del espectro de transmitancia y de la Figura 11.a se puede observar 












Figura 11. a) Aspecto exterior de las muestras sinterizadas durante 2 horas a 1350ºC en vacío, abajo, 
y en aire, arriba. b) Espectros de transmitancia de las muestras. 
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Sin embargo las dos son transparentes al infrarrojo, presentando la muestra 
sinterizada en aire un máximo de transmitancia en el infrarrojo (69%) mayor que la muestra 
sinterizada en vacío (64%). Esto es debido a que a tiempos bajos en el sinterizado realizado 
en aire se elimina mayor cantidad de porosidad, este dato corrobora los datos densidad 
medidos mediante la técnica de Arquímedes en el Capitulo 4.  
La representación de -2 frente a –Ln (T)  (Figura 12), no satisface el régimen lineal 
para ninguna de las dos muestras.. Para confirmar este hecho se ha ajustado el espectro de 
la muestra sinterizada en vacío a 1350ºC usando un código de MATLAB [4] basado en el 















Figura 12. Representación de -2 frente a –Ln (T) para la muestra sinterizada durante 2 horas a 
1350ºC en vacío. La línea continua representa el ajuste realizado 
 
Los datos obtenidos de transmitancia, alto contenido en porosidad y los obtenidos 
a través del ajuste, tamaño de poro grande, están en buen acuerdo con los datos 
microestructurales, ya que la muestra sinterizada en vacío está en una etapa menos 
avanzada de densificación, mayor porosidad, que la sinterizada en aire, menor porosidad, 
como se puede observar en la Figura.13. 
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Figura 13. Imágenes de AFM de la muestra sinterizada durante 2 horas a 1350ºC en vacío, 
izquierda, y en aire, derecha.  
  Aumentando la temperatura de sinterizado a 1500ºC, y manteniendo el tiempo, se 
espera un aumento del tamaño de grano y disminución de la porosidad. La máximo de 
transmitancia para estas muestras se incrementa para ambas atmósferas respecto a los 
sinterizados durante 2 horas (Figura 14). El máximo de transmitancia es mayor para la 
muestra sinterizada en vacio, T=80%, que en aire T=74%, lo cual implica una mayor 
porosidad en aire que en vacío. Este dato no se ha podido confirmar mediante las medidas 
de densidad realizadas por el método de  Arquímedes, y podría ser debido a la dificultad de 
medir por este método densidades superiores al 99%s en muestras tan pequeñas. Sin 
embargo este dato si corrobora los datos de dilatometría, en los que se observa una mayor 
contracción en vacio para temperaturas superiores a 1400ºC( Figura 18 del Capítulo 4). Por 
otra parte, para el caso de la muestra sinterizada en aire, se puede observar cierta coloración 
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Figura 14. a) Aspecto exterior de las muestras sinterizadas durante 2 horas a 1500ºC en vacío, 
arriba, y en aire, abajo. b) Espectros de transmitancia de las muestras. 
 
En la representación de -2 frente a –ln (T) ( Figura 15), es posible observar el 
rango lineal para longitudes de onda larga, sin embargo para longitudes de onda corta no se 
satisface la linealidad debido a la difracción anómala causada por granos grandes[6, 7]. 
 
Figura 16. Representación de -2 frente a –Ln (T) para la muestra sinterizada durante 2 horas a 
1500ºC en vacío y en aire. La líneas continuas representan los ajustes lineales realizados. 
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En la Tabla I, se muestran los datos usados para realizar el ajuste lineal a la 
representación de -2 frente a –ln (T) en la aproximación RGD, donde d es el espesor de la 
muestra, Par. Text. el parámetro de textura calculado mediante un ajuste Rietveld realizado 
sobre los RX de hechos a la muestra [8],  el ángulo de textura y α el valor de función de 
textura correspondiente para este ángulo y <ag> es el radio del grano es el tamaño de grano 
obtenido mediante el ajuste. 
.
Tabla I.
Muestra 2·<ag> (nm) d(mm)  (deg) Par. Text.
Vacío 2h 1500ºC 2250 1.014 0.27 44.5 0.965
Aire 2h 1500ºC 2900 0.92 0.27 44.5 0.97  
Dado la baja orientación mostrada por los RX de las muestras se ha fijado el ángulo 
de textura a un valor cercano a una distribución de granos aleatoria, 0.277, y se ha calculado 
el tamaño de grano. Los datos obtenidos a partir del ajuste están en total acuerdo con los 
tamaños de grano medidos a partir de la microestructura (Figura 7). 
 A partir de la medida de transmitancia realizada y del ajuste a través del modelo 
RGD propuesto se puede deducir que en las muestras sinterizadas durante dos horas tanto 
en aire como en vacío, la porosidad empieza a ser eliminada a través de un aumento 
excesivo del tamaño de grano, lo cual no hace posible la obtención de ventanas ópticas con 
estos tiempos de sinterizado.  
 
Figura 17. Imágenes de SEM de las muestras sinterizada durante 2 horas a 1500ºC en vacío, 
izquierda, y en aire, derecha.  
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5.1.2.2. Caracterización óptica de muestras sinterizadas durante 
50 horas  
En el capítulo 4 se estudio el efecto de aumentar los tiempos de sinterización hasta 
50 horas. Entre todas las muestras sinterizadas temperatura de sinterizado, las muestras 
sinterizadas a 1350ºC las que mejor resultado de transmitancia han dado.  
En la Figura 8 a), se puede observar que la transmitancia de la muestra sinterizada 
en vacío a 1350ºC durante 50 horas mejora notablemente con respecto a los sinterizados 
durante 2 horas y también respecto a la muestra sinterizada en aire bajo las mismas 
condiciones. La muestra sinterizada en vacío es translucida en el visible y una buena 
ventana en el rango del infrarrojo, Figura 8 b). El efecto de la porosidad en el máximo de 
transmitancia en el infrarrojo es menor en el sinterizado en vacío, T=82%, frente T=76% 








                          
Figura 18. a) Aspecto exterior de las muestras sinterizadas durante 50 horas a 1350ºC en vacío, arriba, y en 
aire, abajo. b) Espectros de transmitancia de las muestras. 
 
En la representación de -2 frente a absorbancia se puede observar el rango lineal en 
ambas muestras para longitudes de onda largas y la saturación en longitudes cortas (Figura 
19). 
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Figura 19. Representación de -2 frente a –Ln (T) para la muestra sinterizada durante 50 horas a 
1350ºC en vacío y en aire. La líneas continuas representan los ajustes lineales realizados. 
 




Muestra 2·<ag> (nm) d(mm)  (deg) Par. Text.
Vacío 50h 1350ºC 1900 1.177 0.29 45.8 0.98
Aire 50h 1350ºC 2100 1.177 0.9 76 0.98  
 
En este caso se ha realizado el ajuste a partir del tamaño de grano máximo medido, 
obteniendo como resultado el ángulo de texturación. Los resultados obtenidos para la 
muestra sinterizada en vacio muestran una ligera orientación en concordancia con los datos 
obtenidos mediante RX. Sin embargo la muestra sinterizada en aire a pesar de cumplir la 
linealidad en cierto rango de longitudes de onda, el resultado obtenido de tamaños de grano 
mediante el ajuste lineal es incorrecto, ya que difiere en gran medida del parámetro de 
textura medido a través de RX. Esto es debido a que para un pequeño rango de tamaños de 
poro muy específicos 150>r>200nm, el scattering de luz sigue una tendencia de -2 con la 
absorbancia, dominando este proceso sobre  la contribución del scattering de grano. 
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Para determinar el rango de validez del ajuste lineal fue necesario estudiar el valor 
del corte de la ordenada en el origen del ajuste lineal, ln(To), en esta zona espectral >>d , 
con lo que el scattering es despreciable y es igual a Ln(1-R), siendo R la reflectancia para el 
material sin defectos. La  muestra sinterizada en aire a 1500ºC durante 2 horas, satisface el 
ajuste lineal a pesar de tener cierto grado de porosidad, el corte en la ordenada es de 
T0=0.77, por otro lado la muestra sinterizada en aire durante 50 horas, tiene un valor de 
T0=0.73, por tanto, se puede establecer como condición necesaria para obtener un ajuste 
lineal valido al modelo RGD la obtención de un valor de corte en las ordenadas de 
T0>0.76. 
 
Figura 20. Imágenes de MEB de laa muestra sinterizada durante 50 horas a 1350ºC en vacío, 
izquierda, y en aire, derecha, en esta ultima sea ensalzado el contraste para destacar los tamaños de grano. 
 
Ninguna de las muestras sinterizadas durante 50 horas a mayor temperatura 
muestra una mejora en la transmitancia respecto a la muestra sinterizada a 1350ºC en vacío, 
ya que tanto el tamaño de grano como el tamaño de poro tienen a crecer sin una reducción 
substancial de la porosidad. Por ello, se caracterizo el caso más extremo de los sinterizados 
a  50 horas, es decir un sinterizado a 1600ºC en vacío. La transmitancia y translucidez de 
esta muestra se puede observar en la Figura 21. 
 












Figura 21. a) Aspecto exterior de la muestra sinterizada durante 50 horas a 1600ºC en vacío. b) Espectro de 
transmitancia de la muestra. 
En esta muestra se pueden detectar dos regímenes de scattering de luz, el producido por 
grano a longitudes de onda largas y a longitudes de onda corta el producido por difracción 
anómala debido a tamaños de grano grande (Figura 21). 
 
Figura 22. Representación de -2 frente a –Ln (T) para la muestra sinterizada durante 50 horas a 
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Los datos del ajuste lineal realizado se muestran en la tabla III. 
 
Tabla III.
Muestra 2·<ag> (nm) d(mm)  (deg) Par. Text.
Vacío 50h 1600ºC 30000 0.75 0.141 35.5 0.767  
 
En este caso se ha realizado el ajuste a partir del tamaño de grano máximo medido , 
obteniendo como resultado el ángulo de texturación. El resultado obtenido de  orientación 
de la muestra es satisfactorio respecto al medido por RX. Gracias a la introducción del 
parámetro de textura en el modelo RGD propuesto es posible estudiar el scattering de luz 
de muestras con tamaños de grano grandes donde el modelo estándar [9]  falla ya que no 














Figura 23. Imágen de AFM la muestra sinterizada durante 50 horas a 1600ºC en vacío, sea 
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5.1.2.3. Caracterización óptica de muestras con tratamiento 
post-HIP  
Como se puede observar en la Figura 24.a  mediante la técnica post-HIP, se elimino 
la porosidad de las muestras como así lo indican los máximos de transmitancia en el 
infrarrojo. Se puede observar la transparencia en el visible de las muestras en la Figura 1 y 












Figura 24. a) Espectros de transmitancia de las muestras sinterizadas durante 2 horas a 1400ºC y 1500ºC en 
vacío con tratamiento post-HIP. b) Aspecto exterior de las muestras. 
Todas las muestras sobre las que se han realizado tratamiento post-HIP muestran una clara 
linealidad en la representación, de -2 frente a –Ln (T) (Figura 2.a y Figura 25). 
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Figura 25. Representación de -2 frente a –Ln (T) para muestras sinterizadas durante 2 horas a 




Muestra 2·<ag> (nm) d(mm)  (deg) Par. Text.
2h 1350ºC+HIP 780 1.3 0.21 40.25 0.9
2h 1400ºC+HIP 1090 1 0.21 40.25 0.9
2h 1500ºC+HIP 2650 0.59 0.18 38.48 0.88  
 
Los datos ajustados presentan un buen grado de concordancia con los datos 
microestructurales (Figura 2.b y Figura 26). 
 
Figura 26. Imágenes de SEM de las muestras sinterizadas durante 2 horas: a) 1400ºC y b) 1500ºC en 
vacío con tratamiento post-HIP  
 
  A partir del cálculo del coeficiente de absorción, a una longitud de onda de 500nm 
para las diferentes muestras sinterizadas con tratamiento post-HIP, se puede observar 
como a medida que aumenta el tamaño de grano aumenta el valor del coeficiente de 
absorción (Figura 27). Pero si la transmitancia se comportase como el modelo estándar de 
scattering RGD , la absorción aumentaría linealmente con el tamaño de grano . Así que 
absorción de las muestras tiene que depender del valor de la orientación , como se puede 
observar en la Figura 28, en la que se han reperesentado los valores de las orientaciones 
medidas ópticamente y mediante RX..  
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Figura 27. Coeficiente de absorción frente a tamaño de grano de muestras con tratamiento post-HIP 
 
El desvío de la linealidad que se observa en la Figura 27 no se puede achacar a la 
porosidad, el coeficiente de absorción tendería a aumentar con ella no a disminuir, ya que 
las muestras presinterizadas a bajas temperaturas deberían de tener menor porosidad que a 













Figura 28. Representación valores de textura óptica y de RX  para diferentes muestras. 
 
In f lu en c ia  d e l  p ro c e samien to  en  l o s  me can i smos  d e  s ca t t e r ing  d e  l uz  en  c e rámi cas  d e  a lúmina 
t ransparen t e s  
144
5.1.2.4. Condiciones óptimas de sinterización   
 
Como resumen de los casos analizados anteriormente se puede concluir que 
mediante el sinterizado durante 50 horas a  una temperatura cercana a la velocidad de 
máxima contracción en vacio, 1350ºC, es posible conseguir muestras transparentes al 
infrarrojo y traslucidas al visible.  Con este sinterizado se consigue reducir la porosidad sin 
que el tamaño de grano medio sea mayor que la micra.  
 
Por otra parte mediante el tratamiento post-HIP sobre la muestra sinterizada 
durante 2 horas a 1350ºC en vacío se consiguió la mayor transmitancia. Mediante este 
tratamiento se consigue eliminar la porosidad manteniendo un tamaño de grano pequeño. 
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5.2. PROPIEDADES MECÁNICAS   
5.2.1. INTRODUCCIÓN 
 
Como vimos en la introducción las ventanas ópticas se utilizan como elementos de 
protección en industrias tan diversas como la aeroespacial, iluminación de alta potencia, 
blindaje etc. Los requerimientos mecánicos para las ventanas ópticas en la mayoría de estas 
aplicaciones son alta dureza y buena resistencia a la fractura. En este sentido, y aunque de 
forma muy breve, se ha estudiado la dureza Vickers y la resistencia a la flexión de los 
materiales. 
 
5.2.2. DUREZA VICKERS Y RESISTENCIA A LA FLEXIÓN  
 
Los valores de dureza se determinaron mediante el ensayo de indentación Vickers, 
tal y como se describe en el apartado 2.2.6.1 del capítulo 2. Las indentaciones [11] se 
realizaron sobre una superficie pulida de las muestras, perfectamente plano-paralelas y 
aplicando cargas de 500g, manteniéndose la carga durante un tiempo de 10 segundos. Bajo 
estas condiciones se obtuvieron huellas sin desconchamientos. 
En la Figura 30 se puede observar como la dureza de las muestras con densidades 
superiores al 99% responden a la ley de Hall-Petch, la dureza depende del tamaño de grano. 
Los ejemplos más claros son la muestra sinterizada a 1350ºC con tratamiento post HIP que  
presenta la mayor dureza de todas las muestras y la muestra sinterizada a 1450ºC durante 
50 horas en aire en que se puede observar la caída en la dureza debido a su mayor tamaño 
de grano.  
Para el caso de las muestras con densidades inferiores al 99%, la dureza depende de 
la porosidad según la regla de las mezclas, estos son los casos de las muestras sinterizadas a 
1350ºC durante 2 horas en aire y en vacío. La muestra sinterizada en vacio tiene menor 
dureza a pesar de tener menor tamaño de grano. 
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Figura 30. Dureza Vickers frente a tamaño de grano 
 
Relacionando la dureza con las propiedades ópticas, se puede observar que para los 
sinterizados convencionales la muestra con mejor dureza es la muestra con mejor 
transmitancias, es decir la sinterizada a 1350ºC durante 50horas en vacío, con 21GPa. El 
mismo hecho se puede constatar para las muestras con tratamiento post-HIP, la muestra 
más transparente es la que tiene la mayor dureza de todas  23 GPa. Las durezas obtenidas 
en estos dos materiales los validan para ser usados en las aplicaciones propuestas en la 
introducción. 
 
Del mismo modo se caracterizo la resistencia a la flexión de la muestra con mejores 
propiedades ópticas pero sinterizada solo mediante técnicas convencionales obteniendo un 
valor de 700MPa. Este valor es muy alto para haber sido realizada sin tratamiento post-
HIP.  
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Como se ha podido ver la dureza es una propiedad mecánica dependiente del 
tamaño de grano y número de defectos, por lo tanto cuanto más transparente es el material 
mejores propiedades mecánicas posee.  
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6. CONCLUSIONES 
En función de los objetivos iniciales de este trabajo, fabricación de ventanas 
cerámicas de alúmina transparentes, se han obtenido los siguientes resultados: 
 
1) Se han optimizado los parámetros de procesamiento de suspensiones cerámicas de 
alúmina con diferentes tamaños de grano: las mejores condiciones de 
procesamiento se dieron en suspensiones con alto contenido en sólidos que 
permitieron obtener cuerpos en verde de alta densidad y homogéneos 
2) Se ha implementado una nueva técnica de sinterización en alto vacío. Gracias a este 
proceso se han evitado contaminaciones, se minimizó la presencia de poros 
intragranulares y se inhibió el crecimiento de grano respecto a la sinterización en 
aire. 
3) Se han estudiado los factores que afectan al crecimiento de grano de alúmina 
nanométrica y la repercusión de estas diferentes microestructuras en sus 
propiedades ópticas y mecánicas. 
4) Se han obtenido ventanas transparentes al infrarrojo y translúcidas en el visible con 
buenas propiedades mecánicas mediante la sinterización en alto vacío. Siendo las 
condiciones optimas de sinterización  temperatura cercana a la velocidad de 
máxima contracción y largos periodos de tiempo  
5) Mediante la aplicación de un tratamiento post-HIP se han mejorado las propiedades 
ópticas y mecánicas de las ventanas consiguiéndose la transparencia en el visible. 
6) Se ha desarrollado un modelo teórico para el scattering producido por granos 
anisotrópicos basado en el modelo de Rayleigh-Gans-Debye Este modelo teórico 
tiene en cuenta la orientación o textura de los granos de alúmina en el scattering de 
luz. 
7) Se ha verificado experimentalmente el modelo teórico con las muestras obtenidas 
8) Dado que el modelo predice un incremento notable de la transparencia debido a la 
texturación, se ha implementado una técnica de colado de suspensiones cerámicas 
de alúmina en altos campos magnéticos. Los cuerpos en verde obtenidos mediante 
esta técnica presentan una orientación preferencial con el eje c perpendicular a la 
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